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MIKRO ARK OKSIDASYON iSLEMiI UYGULANAN AZ91 KALITE
MAGNEZYUM ALASIMININ YUZEY OZELLIKLERININ INCELENMESI

OZET

Magnezyum en hafif konstrilksiyon malzemesi olarak bilinmektedir. Bu 06zelligi
sayesinde magnezyum otomobil, havacilik ve elektrik elektronik endiistrisi gibi ¢ok
genis bir uygulama alan1 bulmaktadir. Magnezyum uygulanabilen yeni teknolojiler
sayesinde agirligin 6n planda oldugu otomobil akslari, radyatorler, silindir basliklar
ve siispansiyon sistemleri gibi kritik uygulamalarda hafifligi ve avantajli sekilde
kullanim kolaylig1 gostermektedir.

Son yillarda siirekli gelisim gosteren yiizey teknolojileri alaninda 6nemli bir yere
sahip olan mikro ark oksidasyon yontemi ile her tiirlii magnezyum alagimini kolayca
kaplanabilmekte ve yiizey Ozellikleri gelistirilebilmektedir. Mikro ark oksidasyon
yontemi geleneksel anodizasyon yontemine benzemektedir ancak islem parametreleri
ve kullanilan yiiksek akim/voltaj sayesinde daha gelismis kaplamalar elde
edilebilmektedir. Bir elektrolit ¢ozeltisi igerisine yerlestirilen anot numuneye yiiksek
degerlerde voltaj verildiginde malzeme ylizeyinde oksit tabakasi olusumu baslar. Bu
geleneksel bir anodik oksidasyon iglemidir. Yiikselen voltaj ile birlikte kritik bir
voltaj degerine ulasilir. Bozunum voltaji (dielectric breakdown) olarak adlandirilan
bu kritik esik degeri asildiginda malzeme ylizeyinde mikro boyutlarda arklar
olugsmaya baglar. Bu islem mikro ark oksidasyon islemi olarak tanimlanir. Diger
kaplama yontemlerine gore olusturdugu oksit tabakasinin kalinligi, yiiksek yapisma
kuvvetine, porozite miktari, diisiik maliyeti ve ¢evreye zararsizligi ile avantajli bir
goriinlim sergilemektedir.

Mikro ark oksidasyon yontemiyle magnezyum yiizeylerinde olusturulan kalin ve
yiksek mekaniksel oOzelliklere sahip seramik filmler sayesinde magnezyum
alasimlarinin mekaniksel 6zellikleri, korozyon ve asinma kabiliyetleri artirilmaktadir.

Bu c¢alismada mikro ark oksidasyon yontemiyle AZ91 kalite magnezyum alagim
tizerinde olusturulan oksit tabakasinin yapist ve mikro ark oksidasyon islem
parametrelerinin degistirilmesinin kaplama yapisina etkisi arastirilarak sabit zaman ve
bekleme siirelerinde uygulanan farkli voltaj ve akim degerlerinin oksit tabakasinin
morfolojik ve yapisal ozellikleriyle, sertlik, aginma direnci ve korozyon direncine etkisi
incelenmistir. Elde edilen oksit tabakasi kalinlik, mikrosertlik, piriizlilik, XRD
difraksiyon analizi, asinma ve korozyon direnc¢leri bakimindan incelenmistir

Uygulanan MAO islemi ile MgO esash bir oksit tabakasi elde edilmistir. Artan voltaj ve
akim degerleri ile por boyutu, ylizey piirtizliiliigii, oksit tabaka kalinlig1 ve yiizey sertlik
degerleri artmaktadir. Optimum islem parametrelerinin se¢ildigi MAO islemiyle orijinal
AZ91 kalite Mg alasiminin asinma ve korozyon direnci sirasiyla yaklagik 200 kat ve 2
kat artmaktadir.
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INVESTIGATION OF SURFACE PROPERTIES OF MICRO ARC
OXIDIZED AZ91 MAGNESIUM ALLOY

SUMMARY

Magnesium is best known for its light weight characteristics. This property making it
useful for a very wide variety of applications from aircraft, aerospace, automotive, and
electric electronic insdutry. Newer applications, such as drive shafts, radiators, cylinder
heads, and suspension systems have proven to be most advantageous when dealing with
weight - strength considerations.

Whole magnesium alloys can be coated easily by the new and improvable technology in
surface process area called micro arc oxidation. This method is similar to conventional
anodization process but we can obtain advanced coatings owing to using high voltage,
current density and other process parameters of micro arc oxidation. When high voltage
is applied to the anode in an electrolytic solution, an oxide layer start to form on the
specimen surface. This is the conventional anodic oxidation process. As the increasing
voltage approaches to a critical voltage, “dielectric breakdown”, micro arcs start to occur
on the surface of the material. This process is defined as micro arc oxidation process.
According to other coating technologies, this process shows some advantages as high
layer thickness, high adhesion strength, porosity structure, low cost and friendship to the
environment. Micro arc oxidation (MAQO), has attracted much interest as an effective
method to improve the wear and corrosion resistance of aluminum alloys, by creating a
thick ceramic film called MgO and Mg;SiO,.

In this study, the effect of micro arc oxidation process and the variation of the
parameters on the surface parameters AZ91 D magnesium alloys specimens coated with
micro arc oxidation process and the composition and microstructure of the magnesium
oxide coating were investigated. Micro arc oxidation process is carried out in different
voltage values, different current density in constant duty cycle and time durations.
Oxidized and untreated specimens are observed with scanning electron microscope
examinations, roughness and hardness measurements and X-ray diffraction analysis.

The MAO process applied in this thesis produced a MgO based oxide layer onto AZ91
quality Mg alloy. Increasing voltage or current increases pore size, surface roughness,
oxide layer thickness and surface hardness. By applying optimum processing parameters
in the MAO process, wear and corrosion resistance of the original AZ91 quality Mg
alloy increased 200 times and 2 times, respectively.
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1. GIRIS

Hafif metal ve alagimlar1 (Al, Mg, Ti), Ozellikle, otomobil, uzay ve elektronik
endiistrisinde yogun olarak kullanilmaktadir. Bunun temel nedeni, bu alagimlarin
diisiik yogunluklarinin yani sira yliksek mekanik dayanima sahip olmalari,
dokiilebilirliklerinin iyi olmasi, kolay islenebilirligi ve geri doniisiimiiniin miimkiin
ve kolay olmasidir. Ornegin otomobil sektdriinde aracin agirliginin azaltilmas: hem
yakit tasarrufu acisindan hem de zararli egzos gazlarinin iiretiminin azaltilmasi

acisindan ¢ok dnemlidir.

Kullanildig1 sektore bagl olarak hafif metaller ve alasimlarindan yapilan parcalarin
servis Omiirlerinde asinma ve korozyon nedeniyle kisalmalar kag¢inilmazdir. Bu
problemlerin azaltilmasi i¢in hafif metallere c¢esitli ylizey modifikasyon islemleri
uygulanarak Ozelliklerinin 1iyilestirilmesi amaglanmaktadir. Yiizey modifikasyon
islemlerinin en etkililerinden biri de anodik oksidasyon gibi elektrokimyasal esash
bir ylizey islemi olan ve kendisine son 10 yilda akademik ve endiistriyel anlamda
yaygin bir arastirma ve kullamim alani bulan Mikro Ark Oksidasyon (MAO)
islemidir. Cevre dostu bir yiizey islemi olan MAO, Mg, Ti, Al gibi hafif metal ve
alagimlarinin  yiizeyinde c¢ok farkli mekanik ve fiziksel Ozelliklere sahip
olusturulmasina imkan tanimaktadir. Bu yontem bir elektrolit icerisinde bulunan
malzemenin yiizeyinde bir dizi elektrokimyasal reaksiyon sonucu, sert, kalin, asinma

ve korozyona direngli bir oksit tabakasinin olusturulmasi esasina dayanmaktadir.

Bu ¢alismada AZ91 kalite magnezyum alasimina, farkli oranlarda KOH, Na,SiOs ve
KF igeren sulu bir elektrolit i¢cinde, farkli voltaj ve akim degerleri kullanilarak mikro
ark oksidasyon islemi uygulanmis ve islem sonucunda ylizeyde olusan oksit
tabakasinin yapisal karakterizasyonu ile asinma ve korozyon Ozellikleri

incelenmistir.






2. MAGNEZYUM VE ALASIMLARININ GENEL OZELLIKLERI

2.1 Magnezyum Ve Alasimlar

Gilintimiizde konstriiksiyon malzemesi olarak kullanilan metalik malzemeler i¢inde
en diisik yogunluga sahip olan malzeme magnezyumdur. Otomotiv sektdriinde,
yogunlugu daha yiiksek olan c¢elik, dokme demir, bakir alasimlari ve hatta
magnezyum esasli aluminyum alagimlarinin yerini almasinin nedeni de esas olarak

bu 6zelligidir [1].

Magnezyum 1.74 g/cm’ degerindeki yogunluguyla, aluminyuma gore %33, demir ve
celige gore %75 daha hafiftir. Diisiik yogunlugundan kaynaklanan diisiik
eylemsizligi, hizli hareket eden pargalar icin bir avantajdir. Hafiflik ayn1 zamanda,
imalat sirasinda parcanin daha kolay tasinmasi ve bitmis {iriiniin daha ucuza sevk
edilmesini saglamaktadir. Avrupa Birligi uyum yasalar1 ¢ergevesinde birtakim yasal
sinirlamalarin - getirilmesinin bir sonucu olarak, ara¢ parca agirligini azaltma

gereksinimi magnezyuma yeni bir ilgi olusmasina neden olmustur [1].

Magnezyum ve alagimlarinin diger metal ve alasimlarina gore avantajlart ve

dezavantajlar1 genel olarak asagidaki gibi siralanabilir:
Avantajlar

e Biitiin metalik yapt elemanlar1 igerisinde en diisik yogunluga sahip
malzemedir,

Yiiksek 6zgiil dayanim (dayanim/yogunluk) degerine sahiptir,

Dokiilebilirligi iyi olup, yiiksek basingli kalip dokiimlerine uygundur,
Islenebilirligi iyidir, yiiksek hizlarda tornalanabilir ve frezelenebilir,
Kontrollii atmosfer altinda kaynaklanabilirligi yiiksektir.

Dezavantajlari

Diisiik elastisite modiilii,

Siirli soguk sekillendirilebilme kabiliyeti ve tokluk

Yiiksek sicaklik dayaniminin ve stiriinme direncinin diisiik olmasi,
Katilagma sirasinda ¢gekme oraninin yiiksek olmasi,

Diisiik korozyon direnci.

Saf magnezyumun bazi fiziksel 6zellikleri Cizelge 2.1°de verilmektedir.



Cizelge 2.1: Magnezyumun bazi fiziksel ve mekanik 6zellikleri [1].

Fiziksek Ozellikler Mg

Atom numarast 12

Atom agirhigi 243

Ozgiil agirlik (20°C°de) 1.74

Ergime noktasi 651°C
Kaynama gizli 1s1s1 46.5 cal/°C

Is1l iletkenlik (20°C’de) 0.038 cal/cm.s.°C
Elektriksel direng (20°C’de) 45x10° pQ.m
Elektrik iletkenligi 36,5 ohm.cm
Elastisite modiili 4570 kgf/mm?®
Kristal yap1 hsp

2.2 Magnezyum Alasimlarimin Siniflandirilmasi

Magnezyum alagimlar1 genel olarak dokiim ve dovme alasimlari olarak iki gruba
ayrilabilir. Magnezyum dokiim alagimlari, kum ve kokil dokiim alagimlari, dévme
alasimlar ise, serit, plaka, ekstriizyon ve dovme alasimlari olmak iizere alt gruplara
ayrilabilir. Baz1 alagim {irlinlerine 1s1l islem uygulanabilirken, digerleri, 1s1l islemsiz

olarak kullanilmaktadir.

ABD’de magnezyum alasimlari genellikle iki biiyiik harf ve bunu takip eden iki veya
lic numara ile tanimlanmaktadir. Harfler, alasimdaki iki ana alagim elementi ile ilgili
bilgiler vermekte; Ilk harf, en yiiksek konsantrasyonda bulunan elementi, ikinci harf
ikinci yliksek konsantrasyonda bulunan elementi sembolize etmektedir. Harfleri takip
eden ilk numara, ilk harfle gosterilen elementinin agirlik yiizdesi (yalniz iki numara
varsa), ikinci numara ise ikinci harfle gosterilen elementinin agirlik yiizdesini ifade
etmektedir. Eger bu goésterimde, numaralardan sonra, A, B gibi harfler varsa, bu
durum genellikle empiirite seviyelerindeki bir element ic¢in bir modifikasyonu
gostermektedir. Ornegin, AZ91D gdsterimi, bu magnezyum alasiminin agirlikca % 9
aluminyum ve %1 c¢inko icerdigini ve s6z konusu alasimin, AZ91 alasiminin D

modifikasyonu oldugunu gostermektedir [2].



2.3 Magnezyum Alasimlarinin Kullanim Alanlari

2.3.1 Otomotiv endiistrisinde magnezyum

Otomotiv endiistrisinde diinya ¢apinda egilim, hafif, ¢cevre dostu, giivenli ve ucuz
araba liretmeye yoneliktir. Otomobil iireticileri, cevre sagligi i¢in alinmis kararlar1 ve
kullanic1 isteklerini dikkate alarak ara¢ agirliklarini azaltmayir ve bu sayede
arabalardan ¢ikan egzoz gazlarmni azaltmayi1 hedeflemislerdir. Bilindigi gibi CO,
emisyonu direk olarak yakit tiiketimine baghdir ve bu yiizden ara¢ dizayninda en
onemli kriter ara¢ agirhigini azaltmaktir. Bu sayede enerji kullanimini azaltmanin

yani sira sera gazi salinim miktar1 da azalacaktir [3].

Avrupa ve Kuzey Amerika’daki arag iireticileri 2015 yilina kadar yakit tiiketimini %
25, bu sayede sera gazi salinimini da % 30 oraninda azaltmay1 hedeflemektedir. Arag
agirhigint azaltmak i¢in otomotiv firmalari tarafindan, yiiksek dayanimli celikler,
aluminyum alasimlart ve kompozit malzemeler kullanilmakta, ancak bu
malzemelerle ara¢ agirhiginda hedeflenen azalma saglanamamaktadir. Bu nedenle,
ozellikle son 20 yilda otomotiv endiistrisinde diisiik yogunlugundan dolay1
magnezyumun kullanimi &nemli 6lgiide artmustir. Ote yandan, diisiik yorulma ve
stirinme dayanimi, tutusma tehlikesi, diisiik korozyon direnci ve diisiik asinma

direnci, magnezyumun yaygin kullanimini engelleyen faktorlerdir [3].

Otomobil tireten firmalar magnezyum ve alasimlarin1 konu alan pek ¢ok arastirma
yapmaktadir. Ornegin, Volkswagen firmasi ilk olarak magnezyum ve alasimlarini
Beetle modelinde 22 kg olarak kullanmistir [4]. Porsche firmasi 1928 yilinda motor
yapiminda magnezyum ve alasimlarini kullanmistir [5]. BMW, R6 modelinin
motorunda Mg-Al alasimi kullanmis ve alti silindirli en hafif motoru (161 kg)
tiretmistir. Aluminyum motora gore %24 hafiflik, yiiksek enerji verimi ve torkun
yaninda diisiik yakit tiiketimi ve karbon emisyonunu saglamistir. Audi V8 Quattro
modelinin motorunda magnezyum kullanarak diger 8 silindirli motorlarina kiyasla 5

kg hafiflik saglamistir [6].

2.3.2 Havacilik sektoriinde magnezyum

Magnezyum hava tasiti yapiminda 1930 yillarindan beri kullanilmakta olup, 1950°1i
yillarda tamamen yayginlagmistir. Bu yillarda askeri ugak ve hava tasitlarinda 6nemli

Olciide magnezyum kullanilmistir. Westland Aircraft tarafindan 1950 yilinda yapilan



Sikorsky S-56 modelinde 115 kg magnezyum kullanilmistir. Magnezyumun Avrupa
ucak sanayindeki basaris1 Convair B-36 Peacemaker modelinde olmustur. Bu
modelde 8600 kg magnezyum kullanilmistir. Ucgak endiistrisinde magnezyum
kullanim1 1990’11 yillardan bu yana azalmakta, ancak helikopter endiistrisinde vites

kutusu ve sanziman gibi pargalarda kullanilmaya devem etmektedir [7].

Magnezyumun havacilik sektoriindeki durumu su sekilde 6zetlenebilir: Mukavemet,
diisiik agirlik, sok ve titresim direngleri magnezyumu cazip kilarken, yanici olmasi
ve korozyon direncinin diisik olmasi magnezyumun dezavantajidir. Oyle ki
magnezyum alagimlarinin yiizeylerinde olusan oksit-karbonat filmi korozif olmayan
ortamlarda dahi yeteri derecede korozyondan korunma saglayamamaktadir. Bu
alasimlarin korozyon direnci, uygun koruyucu kaplama uygulandiginda 6nemli

Olciide arttirilabilmektedir [7].

2.3.3 Biyomalzeme alaninda magnezyum

Biyomalzemeler, insan viicudundaki organ ya da dokularin islevlerini yerine
getirmek veya desteklemek amaciyla kullanilan malzemeler olup metaller,

seramikler, polimerler ve kompozitler olmak iizere 4 ana gruba ayrilirlar.

Kristal yapilart ve sahip olduklar1 giiclii metalik baglar nedeniyle iistiin mekanik
Ozellikler tasiyan metal ve metal alasimlar1 diger biyomalzemelerle kiyaslandiginda
yiik tastyan uygulamalarda daha kullanighdir. Metalik malzemelerin viicut i¢inde
kullanimin1 simnirlandiran korozyon direncleridir. Insan viicudundaki akiskan, su,
¢Oziinmiis oksijen, kloriir ve hidroksit gibi ¢esitli iyonlar igerir. Bu nedenle, insan
viicudu biyomalzeme olarak kullanilan metaller i¢in olduk¢a korozif bir ortamdir.
Gilinlimiizde kullanilan metalik biyomalzemeler, paslanmaz celikler, titanyum ve
alasimlari ile krom-kobalt alagimlaridir. Gilinlimiizde kullanilan metalik malzemeler
korozyon ya da asinma sonucu meydana gelen zehirli iyon ya da partikiiller, doku
igerisine girerek hiicrelere zarar verebilir ve doku kaybina neden olabilirler. Ayrica
kullanilan metalik biyomalzemelerin yapisal uyumluluklari incelendiginde elastik
modiillerinin kemik dokusu ile tam uyumlu olmadig1 goriilmektedir. Bu uyumsuzluk
(stress shielding effects) etkisi ile yeni kemik dokunun olusum hizin1 yavaslatmakta
ve implantin stabilitesini azaltmaktadir. Buna ek olarak, viicutta kullanilan metalik
malzemeler (plaka, vida ve ¢ivi) kalict oldugundan ve doku iyilestikten sonra ikinci

bir ameliyatla metaller viicuttan ¢ikarilmasi saglik giderlerini artirmaktadir [8].



Cizelge 2.2: Cesitli implant malzemelerin fiziksel ve mekanik 6zellikleri ve dogal
kemik ile karsilagtirilmasi [8].

. i Cr-C Sentetik
Ozellikler Kemik Magnezyum Titanyum o Paslaqmaz . et e. ' .
alagimlar alagimlari celik Hidroksiapatit
Yogunluk, 1.8-2.1 1.74-2.0 4445 8.3-9.2 7.9-8.1 3.1
g/em
Elastisite 320 41-45 110-117 230 189-205 73-117
modiilii, GPa
Akma
130-180 65-100 758-1117 450-1000 170-310 600
dayanimi, MPa
Kirilma toklugu,
i 3-6 15-40 55-115 - 50-200 0.7
MPam

Cizelge 2.2°de goriildiigii gibi magnezyum diisilk yogunlugunun yami sira diger
seramik biyomalzemelere gore daha yiiksek kirilma tokluguna sahiptir. Elastisite
modiilii ve akma mukavemeti diger metalik malzemelere gore kemige daha yakindir.
Bunlara ek olarak magnezyum insan viicudunda en ¢ok bulunan dérdiincii katyondur.
Yetigkin bir insanda 30 g magnezyum bulunmaktadir ve bunun biiylik boliimii

kaslarda ve kemiklerde bulunur [8].

Magnezyum viicut i¢inde ¢oziinebilir ve zehirsizdir, ¢éziinen magnezyum viicuttan
atilir. Ayrica, magnezyum kemigin gelisimini hizlandirir. Sonug olarak magnezyum
ve alagimlar1 viicuda yerlestirildikten sonra 3-ila 12 hafta i¢inde yeni dokunun
olusumuna yardimct olur ve o bolge iyilestikten sonra ikinci bir ameliyata gerek
kalmadan viicutta ¢oziinerek atilir. Bu uygulamalardaki, en biiylikk dezavantaj,
magnezyumun diisiik korozyon direncidir. Insan viicudu i¢inde saf magnezyum hizh
bir sekilde korozyona ugrayarak doku heniiz iyilesmeden mekanik oOzelliklerini
kaybeder. Korozyona bagli olarak hizli bir sekilde gaz ¢ikisi gozlenir ve buda
dokularin zarar gormesine neden olur. Koruyucu yiizey kaplamasi yapilarak

korozyon direnci artirilip viicut i¢inde uygun biyomalzeme olarak kullanilabilir [9].






3. MIKRO ARK OKSIDASYON ISLEMIi

3.1 Mikro Ark Oksidasyon Isleminin Tarihcesi

Mikro Ark Oksidasyon (MAO) islemi yaklasik 40 yil 6nce Sovyetler Birligi’nde,
onceleri akademik sonraki yillarda ise denizalti parcalarinin {iretimi g¢ercevesinde
askeri uygulamalarda kullanilmaya baslanmus ileri bir yiizey islemidir. Amerika’da
1970’11 yillarda, 1980’lerin sonunda ise tiim diinyada taninan mikro ark oksidasyon

islemi, giiniimiizde halen giincel ve yaygin bir calisma konusudur.

Mikro ark oksidasyon islemini tanimlamak i¢in pek ¢ok terim kullanilmaktadir.
Bunlar arasinda, kivilcimli anodik oksidasyon (spark anodizing), anodik kivileiml
biriktirme (anodic spark deposition), mikro ark anodik oksidasyon (micro arc
anodizing), mikro plazma anodik oksidasyon (mikro plazma oxidation), plazma
elektrolit oksidasyon (plasma electrolytic oxidation) ve elektroplazma oksidasyon

(elektroplasma oxidation) sayilabilir [10,11].

3.2 Mikro Ark Oksidasyon Diizenegi Ve Proses

Mikro ark oksidasyon islemi en basit haliyle bir giic kaynagi, bir elektrolit banyosu,
anot, katot ve sogutma sisteminden meydana gelmektedir. Tipik bir mikro ark
oksidasyon iglemi diizenegi Sekil 3.1 de verilmistir. Mikro ark oksidasyon islemi
elektrolit i¢erisine daldirilmis anot numuneye negatif voltaj, katoda ise pozitif voltaj
uygulanmasiyla anot iizerinde ark olusturulmasi ve numune yiizeyinde bir oksit

tabakasinin olusturulmasi olarak tanimlanabilir [12].



-1

7

1- Gli¢ Kaynagi, 2- Karistirici, 3- Anot, 4- Katot, 5- Elektrolit, 6- Sogutma Suyu

Sekil 3.1: Mikro ark oksidasyon diizeneginin sematik gériintimii [12].

Mikro ark oksidasyon isleminde kullanilan elektrolitler genellikle bazik karakterlidir.
Elektrot sicakligi, 10-60°C araliginda kontrol edilmektedir. Mikro ark oksidasyon
isleminde, yliksek voltaj ve akim degerlerinde ulasildigindan, banyo sicakliginin belirli

bir aralikta tutulabilmesi i¢in bir sogutma tinitesine de gerek duyulmaktadir.

Anot olan numuneye negatif voltaj uygulanmasi ile malzeme yiizeyinde oksit filmi
olusumu baglamaktadir. Bu asama klasik anodik oksidasyon islemidir. Ancak,
uygulanan voltaj belli bir kritik degeri astiginda, malzeme ylizeyinde ark olusumu ile
mikro ark oksidasyon siireci baglamaktadir. Malzeme yiizeyinde bu mikro boyuttaki
arklarin olustugu voltaj degeri, bozunum voltaji (dielectric breakdown voltage)
olarak tanmimlanmaktadir. Bozunum voltaji degerinde, malzeme yiizeyinde metal
iyonlar1 ile hidroksil iyonlar1 zit yonlerde hareket ederek oksit olusumunu baslatirlar
[13]. Ark olusumu i¢in gerekli kritik potansiyel farki, elektrot malzemesi ve elektrolit
bilesimine bagli olup, sicaklik, elektrolit konsantrasyonu ve yiizey geriliminden
etkilenmemektedir. Yapilan teorik caligmalar, malzeme ylizeyindeki yerel sicakligin

birkag bin Kelvin’e ulasabildigini gostermektedir.

3.3 Mikro Ark Oksidasyon Isleminin Uygulama Alanlan

Mikro ark oksidasyon iglemi, otomotiv endiistrisi ve uzay endiistrisi basta olmak
lizere, genel makine imalat sanayi, motor sanayi, hidrolik sanayi ve tekstil

sanayisindeki pek ¢cok uygulamada kullanilmaktadir.
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Geleneksel anodik oksidasyon islemleri ile kaplanamayan, yiiksek silisyum igeren
aluminyum alasimlar1 ve magnezyum alagimlarinin kaplanmasinda kullanilabilen

mikro ark oksidasyon iglemi, ayrica milkemmel bir boya tabani iglevi gérmektedir.

Mikro ark oksidasyon islemi ile liretilmis kaplamalar yiiksek sicaklik dayanimlari ile
uzay araglarinda ve roketlerde koruyucu olarak kullanilabilir. Bu tiir kaplamalarin
miikemmel dielektrik 6zelliginden faydalanarak yalitkan ortamlarda kullanilmasi da
miimkiindiir. Buna ek olarak farkli renklerdeki kaplamalar, bu yontemin mimari

alanlarda kullanilabilecegini de gostermektedir [14].

Diger uygulamalar, kimyasal, mekanik, termal, elektrik-elektronik ve bu dordiiniin
kombinasyonunu gerektiren ortamlar olarak sayilabilir. Asagida mikro ark
oksidasyon islemiyle iiretilen oksit kaplamalarin, bu gibi uygulama alanlarinda
kullanimini miimkiin kilan 6zellikleri siralanmistir [14].
1. Kimyasal uygulamalar: Orta seviyeli sicakliklara, giiglii asit ve bazlara kars1
direnclidir. Bu sebeple kimya ve gida endiistrilerinde kullanilabilir.

2. Mekanik Uygulamalar: Oksit tabakasmin sertligi 1300 kg/mm®’den yiiksektir.
Bu yiiksek sertlik, kayma, abrasif ve erozif aginma direncini arttiran bir
faktordiir. Ayrica, siirtinme katsayisinin  diigiik olmasi, smir yaglama
kosullarinda kullanimi da miimkiin kilmaktadir.

3. Termal Uygulamalar: Oksit tabakasinin 1sil iletkenligi, diger metallere gore
daha diisiiktiir. Bu nedenle, sicakligin esit dagilimin1 saglamak ve termal sok
direncini arttirmak i¢in kullanilabilirler.

4. Elektrik ve elektronik uygulamalar: Oksit tabakasinin yalitkan bir film olarak
elektrik ve elektronik bilesenler tizerinde kullanilirlar. Mikro ark oksidasyon
islemi, i¢ ylizeylerin sert kaplanmasi (oyuk, silindirik ve konik bdlgeler) icin
uygundur [15].

3.4 Mikro Ark Oksidasyon isleminin Avantaj Ve Dezavantajlar

Mikro ark oksidasyon teknolojisi heniiz gelismekte olan bir teknoloji oldugundan,
malzeme ylizeyinde gelisen seramik filmin olusum ve gelisim mekanizmasi ile
olusan seramik filmin oOzelliklerinin tam olarak anlagilabilmesi i¢in pek ¢ok
calismanin yapilmasi gerekmektedir. Fakat bugiine kadar yapilan ¢aligmalar temel
alindiginda, mikro ark oksidasyon teknolojisinin pek ¢ok avantaji oldugu, bunun

yaninda bazi dezavantajlar1 da beraberinde getirdigi gdzlemlenmistir.

Mikro ark oksidasyon teknolojisinde islem Oncesi numune hazirlama islemi diger
teknolojilere gore daha az 6nem arz eder. Bu durum firetim siirecinin daha hizh

islemesini ve islem Oncesi numune hazirlamada kullanilacak ¢ozeltilerin ¢evresel
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etkilerinin en aza indirilmesini saglar. Mikro ark oksidasyon teknolojisinin diger bir
avantaji1 ise aluminyum, magnezyum, titanyum, niyobyum, zirkonyum gibi genis bir
malzeme gurubuna uygulanabilmesi ve geleneksek anodik oksidasyon yontemi ile
kaplanmasi1 zor olan yiiksek bakir iceren aluminyum alagimlarinin, yiiksek silisyum
igeren dokiim malzemelerin bu yontem ile kaplanabilmesidir. Mikro ark oksidasyon
isleminde kullanilan ¢6zelti, gevreye zarar vermeyen, korozif olmayan, hazirlanmasi
kolay ve ucuz bir karisimdir. Diger geleneksel anodik oksidasyon islemlerinde
goriilen yanma olayr mikro ark oksidasyonunda goriilmez. Ayrica mikro ark
oksidasyon islemi sonrasi malzemede diger geleneksel anodik oksidasyon
islemlerinde goriilen kirilma dayanimindaki diisiis goriilmez. Bu avantajlart mikro
ark oksidasyonun geleneksel anodik oksidasyon yontemlerine gore tercih edilir
olmasini saglamaktadir. Mikro ark oksidasyon isleminde de diger islemlerde oldugu

gibi baz1 sinirlamalar ve olumsuzluklar mevcuttur.

Mikro ark oksidasyon islemi sec¢ilen parametrelere bagli olarak 1000 V degerine
kadar (ve yaklasik kapasite olarak 1 MW) enerji saglayabilecek bir gii¢c kaynagina
ihtiya¢c duymaktadir. Bu yiiksek enerji parga tiirli ve boyutuna bagh olarak tehlikeli
bir iiretim siireci olusturur. Kullanilan enerji miktar1 géz dniine alindiginda mikro ark
oksidasyon igleminde iiretim maliyetinin geleneksel anodik oksidasyon yontemlerine
gore fazla oldugu gbze carpar. Ayrica malzeme yiizeyinde olusan yiiksek sicaklik
nedeni ile de islemde kullanilan ¢dzeltinin sogutulmasi icin yiiksek kapasiteli bir
sogutucuya ihtiya¢ duyulacaktir. islem sonucu olusan seramik kaplama piiriizlii ve
oldukca kirilgandir, bu nedenle en dis ylizeyinde asinma direnci olduk¢a diisiiktiir.
Seramik kaplamanin i¢ katmanlar1 ise tam tersi bir 6zellik gosterir. Bu katmanlar
oldukca sert ve asinma dayanimi yiiksek bolgedir. Fakat malzeme yiizeyinde olusan
bu seramik kaplamanin iist katmanin kaldirilmasi hem maliyet agisindan hem de
tretim agisindan verimli degildir. Mikro ark oksidasyonun pek c¢ok avantajinin
yaninda yukarida belirtilen dezavantajlari, bu teknolojinin kullanim alanlarmi

kisitlamaktadir.
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4. MAGNEZYUM VE ALASIMLARININ MiKRO ARK OKSIDASYONU

Mikro ark oksidasyon yontemi ile her tiir magnezyum alagiminda istenilen kalinlikta
oksit tabakasi olusturulabilmektedir. Ayrica altlik malzeme ile kaplama arasindaki

baglar geleneksel anodik oksidasyondaki gibi zayif degil, kuvvetlidir [16].

Mikro ark oksidasyon islemi su sekilde gerceklesmektedir. {1k asamada yiiksek voltaj
nedeniyle dielektrik stabilitesinin kaybolmasi sonucu desarj kanallar1 olusur. Desarj
kanallarindaki sicaklik 10* K seviyesine kadar ¢ikabilir [13] ve bu bolgelerdeki giiglii
elektrik alanindan dolay1 elektrolitten gelen iyonlar kanala girer. Yiiksek sicaklik
nedeniyle, altlik malzemeden gelen magnezyum desarj kanallar1 i¢inde oksitlenir,
elektrolitten gelen iyonlar da bu oksit yapisinin igine girerek oksit yapisin1i modifiye
eder. Daha sonra, daha soguk elektrolit ile temas eden oksit katilasir ve bu siireg
devam ederek kaplama kalinlig1 artar [12]. Dolayisiyla kaplama karakteristigini
belirleyen en 6nemli unsur desarj kanallar1 oldugu agik¢a goriilmektedir. Sekil 4.1°de
kaplama siiresinin bir fonksiyonu olarak desarj kanallarinin yogunlugunun degisimi

goriilmektedir. Artan kaplama siiresiyle desarj kanallarinin yogunlugu artmaktadir.

120
100
Nc=a.exp[b/(t+c)]
80 A
60
40 A

20 A

Desarj Kanallan Sayisi

0

0 5 10 15 20 25 30 as
MAQO islem siresi,dakika

Sekil 4.1: MAO islem siiresine gore olusan desarj kanallarinin sayisi [17].

Mikro Ark Oksidasyon prosesinde, gozlemlenen lineer birikme kinetigi basitce
Faraday elektroliz kanunlarina baglanabilir. Islem siiresince desarj kanallarmin,
mevcut reaksiyonlarin olusmasiyla elektrolit ile siirekli etkilesim halinde oldugu

Sekil 4.2°deki taramali elektron mikroskop goriintiilerinden anlagilmaktadir.
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Sekil 4.2: MAO prosesinde zamana bagli olarak desarj kanallarindaki degisimin
taramal1 elektron mikroskobu goriintiileri [17].

Desarj kanallar1 kisithh 6mre sahiptir. Bu nedenle desarj kanallar1 kaplama prosesi
boyunca stirekli olusmakta ve kapanmaktadir ve bu dongii sayesinde malzeme

ylizeyinde oksit film birikmektedir.

Katilasan yapinin kalinligi, kaplama siiresi arttikca artmaktadir. Kaplama
purtizliliigiindeki lineer artiglar direk olarak desarj kanalinin c¢apt ve kaplama
zamanin artigt ile iligkilidir. Desarj kanalinin ve gevresinde olusan yapinin ¢apinin
artmasi, desarj kanallarinin yogunlugundaki azalmayla dengelenir, boylece MAO
islemi, lineer sekilde ilerleyen bir siire¢ olarak devam eder. Mikro ark oksidasyon
islemi, ¢ok sayida farkli parametrenin etkin oldugu bir islemdir. Kaplamanin kalitesi
alasimin ve elektrolitin bilesimine, elektrolitin sicakligina, islem zamanina ve islem
voltajina, anodik akim yogunluguna baglidir. Yiiksek kalitede kaplamalar ancak iyi
se¢ilmis islem parametreleri ile miimkiindiir. Gegmis yillarda MAO i¢in kayda deger
gelismeler elde edilse bile, heniiz kaplamanin sistematik 6zellikleri net degildir. Bu
yiizden ytiksek kalitede kaplamalarin elde edilmesi i¢in faz bilesimi ve mikro yapi
calismalarina ihtiya¢ duyulmaktadir. Mikro ark oksidasyon yoOnteminin tam olarak
anlasilabilmesi i¢in, kaplama 0&zelliklerini etkileyen parametreleri incelemek

gerekmektedir.
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Bu parametrelerin birincisi  kullanilan elektrolittir. Yiizeyde olusan kaplamanin
morfolojisini ve bilesenleri Oncelikle kullanilan elektrolit ile belirlenmektedir. Bugiine
kadar yapilan ¢aligmalarda elde edilen kaplamalarin 6zelliklerini gelistirmek i¢in birgok
elektrolit denenmistir. Kullanilan elektrolitler incelendiginde genellikle silikat ve fosfat

bazli elektrolitler kullanilmaktadir.

Liang ve arkadaslar1 [18], AM60 B kalite magnezyum alasimini, silika bazli ve fosfat
bazli iki ayr1 elektrolitle denemisler ve MAO islemine -elektrolitin etkisini
arastirmay1 amaglamiglardir. Silika bazli olarak Na,SiO; + KOH karisimini, Fosfat
bazli olarak Na3;PO4+KOH karigimini kullanmislardir. Esit stirede gerceklestirilen iki
deney sonucunu karsilastirdiklarinda, fosfat bazli elektrolitin bozunum ve kritik
voltajinin daha ytiksek oldugunu ve ayni siire sonunda bitis voltajinin daha yiiksek
oldugunu belirlemislerdir. Morfolojik 6zelliklerini karsilastirdiklarinda, silika bazli
elektrolitle elde edilen kaplamanin daha homojen ve kompakt oldugunu, fosfat bazl
elektrolitle elde edilen kaplamanin daha porlu oldugunu gérmiislerdir. Alkali silikat
cozeltisi ile gerceklestirilen islemde malzeme yapisinda MgO ve Mg,SiO4 fazlan
olustugu, fosfath ¢dzelti kullanilarak yapilan islemde ise yalniz MgO fazi olustugu
belirlenmistir. Ote yandan olusan tabakanim yiizey sertlikleri incelendiginde alkali
silikath ¢oOzeltinin, fosfatli ¢bzeltiye nazaran daha yiiksek sertlikte bir tabaka
olusuma yol agtig1 goriilmiistiir. Bunun nedeni, Mg,Si0O4 fazinin MgO fazina gore
daha sert olmasiyla aciklanmistir. Alkali silikat ¢ozeltisi ile elde edilen kaplamanin
asinma direncinin daha yiiksek oldugunun belirlendigi calismada, tabakalarin
korozyon direncleri karsilastirildiginda, silika bazli elektrolitle elde edilen ve daha
homojen ve daha kompakt olan tabakanin daha yiiksek korozyon direncine sahip

oldugu belirlenmistir.

Wu ve arkadaglar1 [19], AZ91D kalite magnezyum alasimi kullanilarak yapilan MAO
isleminde kullanilan alkali silikat c¢ozeltisini modifiye ederek kaplama ozelliklerini
gelistirmeye calismislardir. Na,SiOs;, NaOH ve Na,EDTA karisimindan olusan alkali
silikat ¢ozeltisine sirastyla 2 ml/l, 4 ml/l ve 6 ml/l gliserol ilavesinin MAO islemine
etkilerini arastirmiglardir. Gliserol ilavesinin artmasmin bozunum voltaj degerlerini
diisiirdiigi ve kaplama kalinligimi azalttigi, ylizeyde bulunan mikro catlaklarin ve por
caplarmin azalmasina ve bunun da yiizey piiriizliigliniin azalmasina neden oldugu
belirlenmistir. Korozyon direngleri karsilagtirildiginda, gliserol ilavesi ile elde edilen
kaplamada, por c¢aplarin ve yiizey piiriizlilligiiniin azalmasina baglh olarak korozyon

direncinin arttig1 goriilmiistiir.
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Alen Bai ve arkadaslar1 [20], alkali silika fosfatli ¢ozeltiyi gesitli ilavelerle modifiye
ederek kaplamanin korozyon direncini arttirmayr amaglamis ve elektroliti modifiye
etmeden oOnce, fosfatli, silikath ve bunlarin karisimi (silika fosfatll) ¢ozeltiler
kullanmslardir. Ug ayri elektrolitin bozunum voltajlar1 karsilastirildiginda bozunum
voltajinin azalan sirayla, Fosfatli (410 V), silikathh (300 V) ve silika fosfatli (210 V)
elektrolitlerle elde edildigi goriilmiistiir. Daha sonra alkali silika fosfatli elektrolit esas
alinarak, sirasiyla 0.1 M hexamethylenetetramine, 0.1 M sodyum borat ve bunlarin
karisimi ile modifiye edilmistir. Bu g¢alisma igin silika fosfatli elektrolitin secilme
nedeni, bu elektrolitle en diisiilk bozunum voltajinin elde edilmesidir. Yiiksek bozunum
voltaji, siddetli kivilcim olusumuna neden oldugundan, yiizeyin asir1 porlu ve piiriizli
olmasina neden olmakta ve bu da korozyon direncini diisiirmektedir. Sekil 4.3°de elde

edilen kaplamalarin taramali1 elektron mikroskobu goriintiileri verilmistir.

(b)

(d)

®

Sekil 4.3: Farkli elektrolitte elde edilen kaplamalarin taramali elektron mikroskobu
fotograflari [20].
(a) P-film, (b) Si-film, (c) P-Si film, (d) P-Si film +0.1 Hexamtylemerine
(e) Si-P film + Sodyum borat ve
(f) Si-P film+sodyum borat+hexamthylemene

16



Sekil 4.3 incelendiginde, Si-P elektrolitine 0.1 M hexamethylenetetramine ilavesi,
erimis oksitin katilagsmasi esnasinda olusan termal gerilmeleri azaltarak, mikro
catlaklar1 ve por miktarini azalttigini ve bu sayede korozyon direncini arttirdigi
goriilmiistiir. Sodyum borat ilavesinin ise morfolojiye ve ylizey piriizliliigiine
etkisinin olmadigi belirlenmistir. Ancak Na miktarinin artis1 kaplamanin korozyon

direncini arttirmaktadir [20].

Hwang ve arkadaglar1 [21], AZ91 kalite magnezyum alasimina, KOH, Na,Si0; ve KF
esashi alkali silikat ¢ozeltisi kullanarak mikro ark oksidasyon islemi uygulamislar.
Elektrolite KMnOy ilavesiyle kaplamanin faz yapisin1 degistirmeyi amaglamiglardir. X-
1511 difraksiyon (XRD) paternleri incelendiginde, MgO yaninda, Mn,0O; fazinin da elde

edildigi ve KMnO#4 ilavesi ile kaplamanin korozyon direncinin arttig1 belirlenmistir.

Elektrolit bilesimi, kaplamanin fiziksel ve mekanik Ozelliklerine iki sekilde etki
etmektedir. Bunlardan ilki kaplamanin kimyasal yapisim1 etkilemesi, digeri kaplamanin
ylizey morfolojisini etkilemesidir. Bunun nedeni, elektrolit bilesiminin, kritik voltaj
degerini etkileyerek desarj kanallarinin boyutunu ve olusan kivileimlarin siddetini

degistirmesi seklinde agiklanmaktadir.

Kaplama o6zelliklerini etkileyen bir diger parametre de elektriksel parametrelerdir. MAO
islemine etki eden elektriksel parametreler, islem sonundaki voltaj degeri, akim
yogunlugu, frekans ve uygulanan gii¢ kaynagi olarak siralanabilir. Uygulanan akim
yogunlugu MAO isleminde elde edilen kaplamanin morfolojik yapisi ve mekanik

Ozelliklerine dnemli derecede etki etmektedir.

Srinivasan ve arkadaglar1 [22], AMS50 kalite magnezyum alagimina uygulanan MAO
isleminde akim yogunlugunun etkisini incelemistir. Bu ¢aligmada 15 dakika siireyle,
15 mA.cm?, 75 mA.cm™ ve 150 mA.cm™ olarak ii¢ ayr1 akim yogunlugu uygulanarak
olusturulan kaplamanin morfolojik 6zellikleri ve korozyon direngleri karsilagtirilmigtir.
Akim yogunlugu arttik¢a elde edilen kaplamalarin kalinligi, piiriizliiliigii ile porozite ve
catlak miktarlarinin arttigr goriilmiistiir. Korozyon direnci agisindan bir degerlendirme
yapildiginda ise, diisiik akim yogunlugu ile elde edilen kaplamanin korozyon direncinin
daha iyi oldugu ve bunun nedeninin bu kaplamalarin daha az catlak ve por icermesi

olarak belirtilmistir.

Lv ve digerleri [23], ZM5 kalite magnezyum alasimina DC gii¢ kaynag1 kullanarak 110
dakika siireyle, sabit 2 Adm? akim yogunlugunda, NaOH, (Na(PO);)s ve NaF

karisimindan hazirlanan bir elektrolit iginde, 100 Hz ve 800 Hz olmak {izere iki ayri
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frekansta MAO islemi gerceklestirmistir. Elde edilen kaplamanmm faz yapisinda
degisiklik olmadigini ancak, ylizey morfolojilerinde farklilik oldugunu belirtmislerdir.
100 Hz ile yapilan MAO isleminde elde edilen kaplamanin daha piiriizlii ve daha porlu
oldugunu, bunun nedenin de olusan kivilcimlarin daha uzun siire siirmesi olabilecegini
ifade etmislerdir. Korozyon direncinin por ve ¢atlak miktarina bagl olarak 100 Hz ile

elde edilen kaplama da daha diisiik oldugunu ifade edilmistir.

Zhang ve arkadaglar1 [24], AZ91 HP kalite magnezyum alagimima uygulanan MAO
islemine elektriksel parametrelerin etkisini incelemistir. Elektriksel parametreleri, islem
sonundaki voltaj degeri, akim yogunlugu, frekans olarak ti¢ baslik altinda toplamiglardir.
Islem sonundaki voltaj degerinin artmasinin oksit tabakasini kalinlagtirdigi ve por
boyutunu biiyiittiigli, frekansin artmasi ile por ¢apiin kiigiildiigli, akim yogunlugunun
artmas1 ile de kaplama kalinliginin arttig1 ve daha piiriizlii bir mikro yap1 elde edildigi

belirlenmistir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada tipik kimyasal bilesim araligi Cizelge 5.1°de verilen AZ91 kalite
magnezyum alagimina mikro ark oksidasyon islemi uygulanmis ve bu yontemle

tiretilen oksit tabakasinin 6zelliklerine islem parametrelerinin etkisi incelenmistir.

Mikro ark oksidasyon isleminde, voltaj, akim, islem siliresi gibi degisken
parametreler kullanilmig, daha sonra kaplamanin yapisal, mekanik ve korozyon
ozelliklerini belirlemeye yonelik deneylerle, optimum o6zelliklere sahip mikro ark
oksidasyon islem kosullar1 belirlenmistir. izleyen béliimlerde, deneysel ¢alismalarin

detaylar1 verilmektedir.

Cizelge 5.1: AZ91 kalite magnezyum alasiminin kimyasal bilesim aralig1 [25].

Kimyasal bilesim, % ag.

Al Cu Mn Ni Si Zn Mg

8.30-9.70 | maks. 0.10 | min. 0.13 | maks.0.030 | maks. 0.50 | 0.35-1.0 | Kalan

5.1 Mikro Ark Oksidasyon Islemi

Mikro ark oksidasyon islemlerinde, 30 kW kapasiteli gii¢ kaynagina sahip bir mikro
ark oksidasyon ftinitesi kullanilmistir. Mikro ark oksidasyon cihazinda, pozitif ve

negatif voltaj ve akim ile bunlarin uygulanma siireleri degistirilebilmektedir.

Islem 6ncesi, 10 mm capinda ve 5 mm yiiksekliginde hazirlanan numuneler, 240 —
2500 grid arasindaki SiC zimparalarla zimparalanmis, daha sonra ultrasonik banyoda

saf su ve aseton ile yikanarak temizlenmis ve isleme hazir hale getirilmistir.

Mikro ark oksidasyon islemi, farkli pozitif/negatif voltaj ve akim degerlerinde, KOH,
KF, Na,SiOs esasli bir elektrolit kullanilarak gergeklestirilmistir. Elektrolitin
baslangic pH degeri ve iletkenligi sirasiyla 12.2 ve 22 mS/m olarak oSlgiilmiis,
elektrolit sicakligr tim islem siiresince 30°C’nin altinda tutulmustur. Yapilan
deneysel calismalarda yiizeyde olusan film yapisinin karakteristiini incelemek

amaciyla akim kontrollii ve voltaj kontrollii MAO islemleri uygulanmistir. Voltaj ve
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Akim kontrollii deneylerde, voltaj ya da akimin uygulanma siireleri (vurus siireleri)
t", 7000 ps ve t, 7000 ps olarak, pozitif ve negatif dalga arasindaki bekleme siiresi
(t"") 200 ps olarak uygulanmustir. Voltaj kontrollii deneylerde uygulanan pozitif
voltaj degeri, 200 V, 300 V,400 V ve 500 V olarak esas alinmig, pozitif voltajin
negatif voltaja oram1 (V'/V') 5 olacak sekilde sabit tutulmustur. Akim kontrollii
deneylerde ise negatif akim (I') 1A olarak sabit tutulurken, pozitif akim (I"), 2A, 3A,
4A ve 5A olarak uygulanmistir. Mikro ark oksidasyon isleminin toplam siiresi 5

dakika olarak esas alinmistir.

5.2 Morfolojik Ve Yapisal Karakterizasyon Cahismalari

Mikro ark oksidasyon islemleri sonrasinda numune yiizeylerinin morfolojik ve
yapisal karakterizasyonu, EDS donanimli HITACHI TM-1000 masaiistii dijital
mikroskop kullanilarak yapilan yiizey ve kesit incelemelerinin yani sira X 15101
difraksiyon (XRD) analizi, yiizey piiriizliiliigi ve kalinlik 6lglimlerini icermektedir.
X—1s1m difraksiyonu (XRD) analizi, CuKa tiip kullanan GBC MMA 027 model X-
1s1n1 difraktometresinde 28.5 mA, 35 kV giic degerlerinde ve numune yiizeyinin
0.2°’lik artiglarla 260 = 20 — 90° arasinda taranmasiyla gerceklestirilmistir. Yiizey
plrtizliligi ol¢timleri, Veeco Dectac 6000M marka profilometrede 5 mg yiik
altinda, numune ylizeylerinde 5000 um mesafede tarama yapilarak
gerceklestirilmistir. Mikro ark oksidasyon isemi sonucu elde dilen kaplamalarin
kalinligi, girdap akimlar1 (Eddy current) prensibine gore ¢alisan Fischer Dualscope

MP20E-S marka kaplama kalinlig1 6l¢iim cihazi ile yapilmustir.

5.3 Sertlik Deneyleri

Mikro ark oksidasyon islemiyle uygulanan numunelerin ylizeylerinden sertlik
Ol¢timiiniin yapildig1 deneylerde, CSM marka ultra mikrosertlik cihazi ve 25 g yiik
kullanilmistir. Her bir numune yiizeyinde yapilan 10 olgilimiin ortalamasi deney

sonucu olarak alinmistir.

5.4 Asinma Deneyleri

Mikro ark oksidasyon islemiyle numune yiizeylerinde olusturulan tabakalarin aginma

deneyleri, karsit hareketli asinma (reciprocating wear) prensibine gore calisan
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Tribotech marka asinma cihazi kullanilarak kuru ortamda yapilmistir. Deney oncesi
MAO uygulanmis numunelerin yiizeyindeki diigiik yogunluklu tabakanin giderilmesi
amaciyla, ylizeylere parlatma islemi uygulanmis ve bu islemle kalinlik degerleri
yaklagik % 20 oraninda azaltilmistir. Asinma deneylerinde asindirict olarak 6 mm
capinda alumina bilya kullanilmistir. Deneyler 8 N yiik altinda ve 2 mm/s kayma
hizinda yapilmis, karsit hareket genligi 2 mm, toplam kayma mesafesi 10000 mm
olarak uygulanmistir. Asinma deneylerinin sonrasinda numunelerin aginma yiizeyleri
ve bilya yiizeyleri optik mikroskop ve masaiistii dijital mikroskop kullanilarak
incelenmistir. Asinma direncinin bir Ol¢ilisii olarak asinma iz hacmini belirlemek
amaciyla numune yiizeyindeki asinma izinin genislik (W) ve derinligi (D), Veeco
Dektak 6000M marka profilometre ile 6l¢iilmiis ve asinma iz hacmi Esitlik (5.1) ile

hesaplanmustir.

W

-}
e
D

Sekil 5.1: Asinma iz profilinin sematik gosterimi.
A= %W.D (5.1)

Esitlik (5.1)’de
A: Asinma iz hacmi,
W: Asinma izinin genisligi,

D: Asinma izinin derinligi olarak tanimlanmustir.
5.5 Korozyon Deneyleri

Mikro ark oksidasyon islemiyle numune yiizeylerinde olusturulan tabakalarin
korozyon deneyleri, numunelerin %3.5 NaCl c¢ozeltisi iginde belirli bir siire
daldirilmast esasina gore yapilmistir. Toplam 7 gilin siireyle korozif ¢ozeltiye
daldirilan numunelerin agirliklar1 belirli periyotlarla oOlgiilerek korozyona bagh

agirlik kayiplart belirlenmis ve numune yiizeyleri optik mikroskopla incelenmistir.

21



22



6. DENEYSEL SONUCLAR VE iRDELEME

Bu béliimde AZ91 magnezyum alasimina uygulanan mikro ark oksidasyon islemiyle
tiretilen kaplamalarin morfolojik ve yapisal karakterizasyon caligsmalariyla, sertlik ve
asinma ve korozyon deneylerinin sonuglar1 verilerek, islem parametrelerinin séz

konusu 6zelliklere etkisi irdelenmistir.

6.1 Oksidasyon Siiresine Bagh Olarak Voltaj Degerlerinin Degisimi

Deneysel c¢alisma kapsaminda onceki boliimlerde de s6z edildigi lizere, voltaj
kontrollii ve akim kontrollii mikro ark oksidasyon islemleri uygulanmistir. Mikro ark
oksidasyon iglemleri sirasinda zaman bagli olarak voltaj degerleri kaydedilmistir.
Sekil 6.1a ve b’de voltaj kontrollii deneylerden (V'/V): 300V/60V ve 400V/80V
degerleriyle yapilan mikro ark oksidasyon islemlerine ait zaman — voltaj grafikleri
verilmistir. Voltaj kontrollii ¢caligsmalarda, esas alinan voltaj degerlerine yaklagik 25
saniyede ulasildigi ve toplam 5 dakikalik islem siiresince voltaj degerlerinin

kararliligini korudugu goriilmektedir.

Akim kontrollii mikro ark oksidasyon c¢alismalarinda esas alinan ve farkh
pozitif/negatif akim degerlerinin uygulandig1 mikro ark oksidasyon ¢aligmalarina ait

zaman-voltaj grafikleri ise Sekil 6.2’de goriilmektedir.
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Sekil 6.1: Voltaj kontrollii yapilan mikro ark oksidasyon islemlerine ait zaman —

50 100 150 200 250 300

Zaman, S

(b)

voltaj grafikleri (a) (V'/V'): 300V / 60V (b) (V'/V): 400V / 80V.
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Sekil 6.2: Akim kontrollii yapilan mikro ark oksidasyon islemlerine ait zaman —

voltaj grafikleri (a) (I'/T): 2A/1A (b) (I'/T): 3A/1A (c) (I'/T): 4A/1A (d)
(I'/T): 5A/1A.
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Sekil 6.2°de goriilen grafiklerin egiminin degistigi ve mikro ark oksidasyon siirecinin
basladigin1 gdsteren kritik voltaj degerlerinin, uygulanan pozitif/negatif akim
degerlerine bagli olarak degismedigi ve yaklasik 440 V olarak sabit kaldigi
goriilmektedir. Ancak pozitif/negatif akim degerlerinin artmasiyla kritik voltaj
degerine ulasilan silire azalirken, 5 dakikalik islem siiresi sonundaki nihai voltaj
degeri artmaktadir. Oyle ki, 2A pozitif akim degeri i¢in 450 V olan nihai voltaj
degeri, 3A pozitif akim degeri i¢in 480 V, 4A pozitif akim degeri i¢in 520 V ve 5A
pozitif akim degeri i¢in 540 V degerine erismektedir. Onceki boliimlerde sdz edildigi
lizere, islem sonundaki nihai voltaj degerinin artmasi, oksit tabakasini kalinlagtirmakta

ve por boyutunu biiyiitmektedir [24].

Srinivisan ve arkadaglar1 [22] AMS50 alasimma farkli akim yogunluklarinda
uyguladiklart mikro ark oksidasyon isleminde akim yogunlugunun korozyon
direncine ve mikroyapiya etkisini incelemistir. Bu ¢alismada elde edilen zaman-
voltaj grafiklerini incelediklerinde, uygulanan akim yogunlunun kritik voltaj
degerine etki etmedigini, ancak uygulanan akim yogunlugunun artmasiyla bozunum

ve kritik voltaja ulasma stiresinin kisaldigini belirlemistir.

MAO islemi ile elde edilen oksit filmin olusum mekanizmasi {i¢ asamada
gerceklesmektedir. Birinci asamada metal yiizeyinde var olan pasif film tabakasi
ohm kuralina uygun davranig gostererek ¢oziinmeye baslamaktadir. Bu asamada
suyun iyonlagsmasindan meydana gelen OH  iyonun pargalanmasi sonucu gaz
kabarciklar1 goriilmekte ve anot ylizeyinde ince seffaf ve pasif bir dielektrik film
olusmaktadir. Tkinci asamada, oksit filmi icerisindeki elektrik alan kuvveti kritik bir
degeri asmakta ve bu degerin Otesinde dielektrik film pargalanarak desarj kanallari
olusmaya baglamaktadir. Yaklastk 270 V diizeyinde beyaz renkte kiiciik
kivileimlarin numune yiizeyinde rastgele ve hizli bir sekilde dagilmaya basladigi
gozlenmektedir. Onceki asamada olusan anodik oksit filminin bozuldugu kritik voltaj
degerinde zaman- voltaj grafiginin egiminde diisiis gozlenmektedir. Bu asamada
metal yiizeyinde kiiciik beyaz kivilcimlar gériilmektedir. Uciincii asamada daha
yavag fakat daha biiyiik kivileimlar olugsmaktadir. Kararl kivilcimlar daha kararl ve
daha siddetli olarak metal yilizeyini kaplarken 480V degerinde beyaz kivilcimlar
turuncu renge donlismekte ve kivileimlarin boyu artmaktadir. Uygulanan giiciin
biiylik ¢cogunlugu kivileimlarin artmasi i¢in kullanildigindan voltaj zaman egrisinin

egimi azalarak sifira yaklagsmaktadir [26].
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Ote yandan MAO prosesinde uygulanan akim yogunlugunun voltajla iliskisini su
sekilde Ozetlenebilir: Uygulanan toplam akim yogunlugu, iyonik akim yogunlugu ve
elektron akim yogunlugunun toplamina esittir. Birinci agamada genel olarak
iyonlagsma hakim oldugundan bu bdlgede iyonik akim yogunlugu baskindir ve
toplam akim yogunlugu iyonik akim yogunluguna esittir. Olusan dielektrik film
etkisiyle ara yiizey direncinin artmasi, akim yogunlugunu arttirdigi i¢in, akim
yogunlugunun sabit kalmasi igin voltaj siirekli olarak artmaktadir. Ikinci asamada
kivileimlarin  olugsmasiyla elektron akim yogunlugu arttigindan, toplam akim
yogunlugu, iyonik akim yogunlugu ve elektron akim yogunlugunun toplamina esit
olmaktadir. Bu asamada birinci asamaya nazaran akimi sabit tutmak i¢in elektron
akim yogunlugunun film direncinden bagimsiz olmasindan dolay1 biraz daha diisiik
voltaj degerleri yeterlidir. Ugiincii asamada ise dielektrik filmi elektron tagmimindan
dolay1 hizli bir sekilde kirildigindan bu boliimde elektron akim yogunlugu baskindir.
Toplam akim yogunlugu, elektron akim yogunluguna esit oldugundan ve akim
yogunlugunu film direncinden bagimsiz oldugundan voltaj azalmakta ve artis hiz

stfira yaklagsmaktadir [27].

6.2 Morfolojik Ve Yapisal Karakterizasyon Cahismalari

6.2.1 Morfolojik karakterizasyon ¢calismalar:

Deneysel calisma kapsaminda uygulanan voltaj kontrollii ve akim kontrollii mikro
ark oksidasyon islemleri sonunda numunelerin yiizeylerinin genel goriiniimii, voltaj
kontrollii ve akim kontrolli ¢alismalar igin sirasiyla Sekil 6.3 ve Sekil 6.4’de

verilmistir.

Voltaj kontrolli ve akim kontrolli MAO islemleri sonucu yiizeylerin genel
goriiniimleri karsilagtirildiginda, voltaj kontrollii numunelerin yiizeylerinde artan
voltaj degerine bagh olarak yerel bozulmalar oldugu goriilmektedir. Akim kontrollii

caligmalarda ise daha homojen bir ylizey elde edilmistir.
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(b)

(© (d)

Sekil 6.3: Voltaj kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin yiizeylerinin genel
goriiniimii. (a) V'/V: 200V/40V, (b) V/V: 300V/60V, (c) V'/V:
400V/80V ve (d) V/V: 500V/100V.

(b)

(©) (d)

Sekil 6.4: Akim kontrollii MAO islemi uygulanan numunelerin yiizeylerinin genel
goriinimil. (a) I'/T: 2A/1A, (b) I'/I: 3A/1A, (c) T'/T: 4A/1A ve
(d) T/T: SA/1A.

28



Voltaj ve akim kontrollii MAO islemleri uygulanan numunelerin ylizeyinin dijital
mikroskop goriintiileri, sirasiyla Sekil 6.5 ve Sekil 6.6’da goriilmektedir. MAO
islemi sonras1 yiizeylerin genel olarak, piiriizlii, catlaklt ve porlar igeren bir
morfolojide oldugu goriilmektedir. Olusan porlar, daha dnceki boliimlerde s6z edilen
desarj kanallarindan kaynaklanmakta, por boyutu, piiriizlillik ve yiizeyin genel
morfolojisi, uygulanan voltaj ve akim degerlerine bagl olarak degisebilmektedir.
Numunelerin 5 dakika silireyle 200V-500V arasinda degisen pozitif voltaj
degerlerinin uygulandigit MAO islemi sonucu, 200V pozitif voltaj degerinde MAO
islemi uygulanan numunenin ylizeyinde numune hazirlama asamasindan kalan
zimpara ¢iziklerinin goriiniirken, 300V ve daha yiiksek pozitif voltaj degerlerinde
ylizeyde tipik mikro ark oksidasyon islemi morfolojisinin olustugu agikca
goriinmektedir. Bunun nedeni 200V pozitif voltaj degerinde, kritik voltaj degerinin
asilmamas1 ve mikro ark oksidasyon siirecinin baslamamis olmasidir. Ote yandan
akim kontrollii mikro ark oksidasyon islemlerinde, uygulanan tiim akim degerlerinde,
tipik mikro ark oksidasyon morfolojisi elde edilmistir. Gerek voltaj kontrolli,
gerekse akim kontrollii ¢caligsmalarin sonunda, ylizeyde olusan tabakalarda ¢atlaklar
goriilmekle birlikte, akim kontrollii MAO islemleri sonucu yiizeyde olusan

catlaklarin boyutu ve dagilimi genel olarak daha diisiiktiir.

ITU-MEKMET %10k 100um

ITU-MEKMET x1.0k 100 um

ITU-MEKMET x1.0k 100 um

() (d)
Sekil 6.5: Voltaj kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin dijital mikroskop
goriintiileri.  (a) V'/V:  200V/40V, (b) V/V: 300V/60V,
(c) VI/V: 400V/80V ve (d) V'/V: 500V/100V.

x1.0k 100 um
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(b)

. x10k 100 um x1.0k 100 um

(d)
Sekil 6.6: Akim kontrollii MAO islemi uygulanan numunelerin dijital mikroskop
goriintiileri. (a) I'/I: 2A/1A, (b) I'/T: 3A/1A, (c) I'/I: 4A/1A ve (d) I'/T:
SA/1A.
Sekil 6.5 ve Sekil 6.6’dan goriildigii gibi, gerek voltaj kontrollii gerekse akim
kontrollii MAO islemleri sonunda, uygulanan akim ve voltaj degeri arttikca daha
pordz ve daha piiriizlii bir tabakanin elde edildigi, ylizeydeki porlarin boyutunun
farkli oldugu goriilmektedir. Farkli voltaj degerlerinde elde edilen kaplamalarin
ylizeyindeki porlarin boyutunun, uygulanan voltaj ya da akim degerlerine bagh
olarak degisimi, sirasiyla Sekil 6.7 ve Sekil 6.8’de goriilmektedir. Buna gore, voltaj
kontrollii ¢aligmalarda olusan en biiylik por boyutu uygulanan voltaj degerlerine
bagli olarak 2 - 6 um arasinda degisirken, akim kontrollii MAO islemleri sonucu
olusan porlarin boyutu 4 — 12 um arasinda degismektedir. Sonug olarak, artan voltaj
ya da akim degerleri, olusan por boyutunu arttirirken, akim kontrollii ¢caligmalarda

voltaj kontrollii ¢aligmalara gore daha biiyiik porlar elde edilmektedir.
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Sekil 6.7: Voltaj kontrollii MAO islemleri sonucu uygulanan voltaj degerlerine bagh
olarak por boyutunun degisimi.
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Sekil 6.8: Akim kontrollii MAO islemleri sonucu uygulanan akim degerlerine bagh
olarak por boyutunun degigimi.

Chen ve arkadaglar1 [28] yaptiklar1 ¢alismada AZ91D kalite magnezyum alasimina
MAO islem siiresinin etkisini arastirmiglardir. Elde ettikleri kaplama da por
dagilimmin AZ91D kalite magnezyum alasiminin faz yapisindan kaynaklandigini
gormiislerdir. AZ91D magnezyum alagimi o-Mg ,B-fazi (Al;pMg;7) ve Otektik
yapidan olusmaktadir. Yapidaki o fazinin aktivitesi yliksek oldugundan yiiksek
elektrik alan ve 1s1 altinda Mg2+ ¢Oziinmesi kolaylagsmakta, bu da a fazi ¢evresinde
kivileimlar igin elverigli alanlar olusturmaktadir. Ancak, B fazi1 daha kararh
oldugundan, kiviletm olusturmak i¢in o fazina oranla daha c¢ok enerjiye ihtiyag
duymaktadir. Bu nedenle, B fazinda olusan porlarin ¢aplar1 a fazina gére daha biiyiik

olmaktadir.
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Sekil 6.9 ve Sekil 6.10°da sirastyla voltaj kontrollii ve akim kontrollii MAO islemleri
sonucu yiizey piriizliiligiiniin, voltaj ya da akim degerine bagl olarak degisimi
goriilmektedir. Genel olarak voltaj ya da akim degerlerinin artmasiyla ylizey
puriizliligi artmakta, akim kontrollii MAO islemleri sonucu elde edilen ylizey
puriizliliigii, voltaj kontrolli islemlere gore bir miktar daha yiliksek olmaktadir.
Voltaj kontrollii MAO isleminde o6zellikle pozitif voltajin 500V’a ¢ikarilmasiyla,
ylizey piriizliliginin 6nemli olgiide arttigi goriilmektedir. Yiizey piirtizliligi
degerleri, Sekil 6.7 ve Sekil 6.8’de verilen por boyutu ile ilgili grafiklerle birlikte
degerlendirildiginde, por boyutunun artmasiyla yiizey piiriizliliglinin de arttig
goriilmektedir. Sonug olarak, artan voltaj ya da akim degerleriyle olusan desarj
kanallar1 biliytimesi sonucu por boyutlarinin artmasinin daha piiriizlii bir yiizeyin elde

edilmesine neden oldugu anlasilmaktadir.
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Sekil 6.9: Voltaj kontrolliit MAO islemleri sonucu uygulanan voltaj degerlerine bagh
olarak ylizey piiriizliilliglinlin degisimi.
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Sekil 6.10: Akim kontrolliit MAO islemleri sonucu uygulanan akim degerlerine bagh
olarak ylizey piiriizliiliiglintin degisimi.
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MAO islemi sonrasi elde edilen kaplamalarin altlik malzemeye yapigsmasinin ve
kalinlik boyunca tabaka morfolojisin degerlendirilmesi i¢in, numunelerin kesiti
dijital mikroskopla incelenmistir. Voltaj kontrollii ve akim kontrollii MAO islemleri
uygulanan numunelerin kesitinin dijital mikroskop fotograflari sirasiyla Sekil 6.11 ve

Sekil 6.12°de goriilmektedir.

Gerek voltaj kontrollii gerekse akim kontrollii ¢alismalarda elde edilen tabaka ile
althk AZ91 alasimmin arayiizeyinde herhangi bir siireksizlik goriilmemekte,

dolayistyla tabakalarin yapisma dayanimin iyi oldugu anlasilmaktadir.

Voltaj kontrolli MAO islemi sonucu, 200V pozitif voltaj degerinde ylizeyde yaklagik
1 pum kalinhiginda bir tabaka elde edildigi goriilmekle birlikte, Sekil 6.5a’dan
goriildigi gibi, bu numunenin yiizeyinde belirgin ve siirekli bir mikro ark
oksidasyon morfolojisi mevcut degildir. 300V, 400V ve 500 V degerlerinde ise
tabaka kalinliginin voltaj degerine bagli olarak onemli 6l¢iide arttigi gortilmektedir.
300V ve 400 V pozitif voltaj degerlerinde MAO islemi uygulanan numunelerde
tabaka kalinligi boyunca yer yer c¢atlaklar igeren bir morfoloji mevcuttur. Bu
calismada kullanilan en yiiksek voltaj degeri olan 500V’da elde edilen tabakanin
nispeten homojen bir morfolojide oldugu, ayrica tabaka malzeme arayiizeyinin

dalgal1 bir goriinlimde oldugu belirlenmistir.

Akim kontrollii MAO islemleri sonunda, elde edilen tabaka kalinlig1 da artan akim
degerlerine bagl olarak artmaktadir. Ancak akim kontrollii ¢alismalarla elde edilen
kaplamalarin kesitinde, voltaj kontrollii ¢aligmalarla elde edilenlere gére daha biiyiik

boyutlu porlar ve catlaklar goriilmektedir.
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(b)

(c) (d)
Sekil 6.11: Voltaj kontrollii MAO islemi uygulanan numunelerin kesitinin dijital
mikroskop gériintiileri. (a) V'/V: 200V/40V, (b) V'/V": 300V/60V, (c)
V'/V': 400V/80V ve (d) V'/V': 500V/100V.

%25k 30um

| (©) | (d) |

Sekil 6.12: Akim kontrollii MAO islemi uygulanan numunelerin kesitinin dijital
mikroskop goriintiileri. (a) I'/I": 2A/1A, (b) I'/T: 3A/1A, (c) I'/T: 4A/1A
ve (d) I'/T: SA/1A.
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MAO islemi sonrasi olusan ve girdap akimlar1 yontemine gore ¢alisan bir kalinlik
Ol¢iim cihaziyla belirlenen tabaka kalinliklari, voltaj kontrollii ve akim kontrollii
MAO islemleri i¢in sirasiyla, Sekil 6.13 ve Sekil 6.14’de verilmistir. Genel olarak
uygulanan voltaj ya da akim degerlerinin artmasiyla tabaka kalinligi artmaktadir.
Voltaj kontrolli MAO islemlerinde, pozitif voltajin 500V olarak uygulandigi
numunede tabaka kalinligi daha yiiksek bir hizla artmakta ve yaklagitk 110 um
degerine ulasmaktadir. Ote yandan akim kontrolli MAO islemlerinde tabaka
kalinlig1, uygulanan akimin artmasiyla lineer olarak artmakta ve en yiiksek pozitif
akim degeri olan 5A’de yaklagik 40 pm kalinliginda bir tabaka elde edilmektedir. En
kalin tabaka voltaj kontrolli MAO islemiyle elde edilmistir ve kaplama kalinlig1
cihaz1 ile Olglilen kalinlik degerleri, numune kesitlerinin dijital mikroskopla elde
edilen goriintiilerdeki kalinlik degisimiyle uyumludur. Elde edilen kalinlik degerleri,
por boyutu ve yiizey pirlzliilik sonuclariyla birlikte degerlendirildiginde, daha
yiiksek kaplama kalinliginin, daha yiiksek por boyutu ve daha yiiksek yiizey

puriizliiliigiine sahip numunelerde elde edildigi anlasilmaktadir.

Chen ve arkadaglar1 [28], AZ31 alagimina uyguladiklar1 MAO oksidasyon islemiyle,
alagimin ylizey Ozelliklerini ve por yapisini degistirerek elde edilen kaplamanin
korozyon direncini arttirmay1 amaglamislardir. Bu amagla yaptiklar1 calismada farklh
bilesimde c¢ozeltiler kullanarak elde edilen tabakanin morfolojik o6zelliklerini
incelemisglerdir. Bu ¢alismada sonug olarak, ince kaplamalarin daha az piiriizliilige

sahip oldugu ve kaplama kalmh@ arttikca ylizey plrizliligiiniin arttig

belirlenmistir.
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Sekil 6.13: Voltaj; kontrolli MAO islemleri sonucu uygulanan voltaj degerlerine
bagli olarak kaplama kalinliginin degisimi.

35



120

100 1

(029
S
PR |

Tabaka kalinlig, Im
FE-N
S 3
(]

V]
S
1

[ ]

=)
"

2/1 3/1 4/1 5/1
I'/T,A

Sekil 6.14: Akim kontrollii MAO islemleri sonucu uygulanan akim degerlerine bagh
olarak kaplama kalinligimin degisimi.

Chang [27], AZ31 magnezyum alasimina uyguladiklart MAO islemiyle tabaka
olusum mekanizmalarmi incelemis, artan voltaj ve akimla kaplama kalinliginin
arttigin1 ve kaplama olusumu igin kritik bir voltaj degerinin gegilmesi gerektigini
saptamiglardir. Ayrica kritik voltaj asildiginda kivileimlar ¢ok siddetlendiginden
kaplama kalinligindaki artis da daha fazla olmaktadir.

6.2.2 Yapisal karakterizasyon ¢alismalari

MAUO islemi uygulanan numunelerin yapisal karakterizasyonu, X-1s1n1 difraksiyonu
ile tabakalarin kimyasal yapisinin kalitatif olarak belirlenmesi seklinde yapilmis ve
elde edilen XRD paternleri, voltaj kontrollii ve akim kontrollii c¢aligmalar icin

strastyla Sekil 6.15 ve Sekil 6.16’da verilmistir.

AZ91 Mg alasimina farkli voltaj ya da akim degerlerinde MAO islemi uygulanmasi
sonucu ylizeyde olusan tabakanin XRD analizi, olusan tabakanin kimyasal yapisinin
uygulanan voltaj ya da akim degerlerine bagli olarak 6nemli 6lciide degisebildigini

gostermektedir.

Voltaj kontrollii yapilan MAO islemlerinde, 200V pozitif voltajin uygulandig
numunede altlik alasimdan gelen Mg piklerinin baskin oldugu goriiliirken, ¢ok diisiik
siddette MgO (periklaz) pikleri de belirlenmistir. Buna gore, s6z konusu numune
ylizeyinde dnemli 6lgiide bir tabaka olugsmadigi anlasilmis olup, bu tespit numune
ylizey ve kesitinin dijital mikroskop fotograflariyla da uyumludur. Pozitif voltaj

degerinin 300V olarak uygulandig1i numunede ise MgO piklerinin siddetinin arttig

36



goriilmiistiir. Bunun nedeni artan voltajla beraber, 1sinin ve elektrik alan siddetinin
artmasiin metalden ¢6ziinen Mg miktar1 ve elektrolitten ayrisan iyon miktarini
arttirmast ve bu yolla oksit olusumunun hizlanmasi olarak agiklanabilir. Pozitif
voltajin 300V olarak uygulandigi numunede de altlik AZ91 Mg alasimindan gelen
Mg piklerinin varlig1 belirlenmistir. Buna gore, s6z konusu AZ91 Mg alasiminda
300V pozitif voltaj degerinde yapilan MAO islemiyle MgO bilesiminde bir oksit
tabakas1 elde edilmektedir. Pozitif voltaj degerinin 400V olarak uygulandigi
numunede ise, Mg piklerine ilaveten, MgO piklerinin siddetinin 6nemli dl¢giide arttigi
ve yapidaki baskin fazin MgO oldugu anlasilmaktadir. Ayrica bu numunede,
elektrolitte bulunan Na,;Si0; ve KF’den kaynaklanan diisiik siddetli Mg,Si04 ve
MgF, piklerinin varlig1 da belirlenmistir. Pozitif voltajin 400V olarak uygulandig
numunede, tabaka kalinligimin da artmasma bagl olarak althk AZ91 alasimindan
kaynaklanan Mg piklerinin siddeti 6nemli 6l¢iide azalirken, MgO pikleri baskin pik
konumundadir ve Mg,Si04 ve MgF, piklerinin siddeti artmistir. Voltaj kontrollii
calismalarda en yiiksek deger olan 500V pozitif voltaj degerinde, Mg pikleri en
diisiik siddetindedir, pik siddeti artan MgO baskin faz konumundadir, Mg,SiO4 ve
MgF, fazlarinin pik siddeti de artmistir.

Buna gore voltaj kontrollii ¢alismalarla elde edilen tabakanin esas olarak MgO
bilesiminde bir oksit tabakasindan ibaret oldugu, artan voltaj degerlerine bagli olarak

yapida bir miktar Mg,Si04 ve MgF; fazlarinin da olustugu goriilmektedir.

Akim kontrolli MAO islemleri uygulanan numunelerin XRD paternlerinde de, altlik
AZ91 alasimindan gelen Mg piklerinin yam sira, voltaj kontrollii MAO islemleriyle
elde edilenlere benzer sekilde MgO, Mg,SiO4 ve MgF, fazlarmin varlig
belirlenmistir. En diisiik pozitif akim degeri (2A) uygulanan numunenin yiizeyinde,
baskin Mg pikleriyle birlikte MgO ve Mg,SiO4 piklerinin varlig1 belirlenmisken, 3A
ve 4A pozitif akim degerlerinde MAO islemi uygulanan numunelerde Mg, MgO ve
Mg,Si04 piklerinin yami sira MgF, pikleri goriilmektedir. Bu numunelerde akim
degerlerinin artmasiyla Mg pik siddeti azalirken, MgO baskin faz olmaktadir. Ayrica
akim degerleri arttikca Mg,SiO4 ve MgF, piklerinin siddeti de artmaktadir. En
yuksek pozitif akim degeri olan 5A’de MAO uygulanmis numunede ise MgO
piklerinin siddeti azalirken, Mg pik siddeti tekrar artmaktadir. Bu durum muhtemelen
en yliksek por boyutuna sahip ve ¢atlakli bir morfolojide olan s6z konusu numunede

X-1sinlarinin altlik AZ91 alagimina penetre etmesi sonucu olugmaktadir.
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Sekil 6.15: Voltaj kontrollii MAO islemleri uygulanan numunelerin XRD paterni.
(a) V'/V: 200V/40V, (b) V7/V: 300V/60V, (c) V'/V: 400V/80V ve
(d) V7V 500V/100V.
Akim kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerde de voltaj kontrolli MAO
islemlerine benzer sekilde tabakanin esas olarak MgO yapisinda oldugu, bununla

birlikte elektrolitten gelen bilesenlerle olusan bir miktar Mg,SiO4 ve MgF, fazlarinin
da yapida oldugu anlasilmaktadir.

Wang ve arkadaglari [29] MAO prosesinde farkli voltaj degerlerinde elde edilen
kaplamanin yapisal karakterizasyonunu yapmislar ve voltaj degerinin artmasiyla
kristalin MgO miktarmin arttigin1 belirlemislerdir. Bunun nedeni olarak, daha yiiksek
voltaj degerlerinde kaplama kalinliginin artmasi ve dolayisiyla kaplamanin i¢
kisimlarinda elektrolitin sogutucu etkisinin azalarak soguma hizinin diismesi
gosterilmistir. Bunun sonucunda nispeten sicak olarak kalan kaplamanin i¢
kisimlarinda, olusum sicakligi 2000°C’nin {izerinde olan kristalin MgO fazinin

olusumu tesvik edilmekte ve miktar1 artmaktadir.
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Sekil 6.16: Akim kontrollii MAO islemleri uygulanan numunelerin XRD paterni.
(a) I'/T: 2A/1A, (b) I'/T: 3A/1A, (c) I'/T: 4A/1A, ve (d) I'/T: SA/IA.

Guo ve arkadaslar [30], AZ91D alasimina alkali silikat ¢ozeltisi icinde MAO islemi
uygulamiglardir. Bu amagcla yaptiklar1 ¢aligmada, magnezyum alasiminin ¢oziiniip
Mg ** seklinde film bélgesine dogru gectigi, suyun parcalanmasiyla olusan O*
iyonunun da elektrolitten film bolgesine gectigini ifade etmislerdir. Buna gore, film

bolgesinde Reaksiyon (6.1) olugsmaktadir.
Mg* + 0> —— MgO (6.1)

XRD sonuglarina gore kaplama yapisinda Mg;SiO4 bulunmasi, elektrolitten film
bolgesine SiO4* iyonunun gectigini gdstermektedir. Sulu ¢ozeltilerde sodyum silikat
kolayca hidrolize olarak Si(OH)s formuna geger. Aym1 zamanda, MAO isleminde
yiiksek 1sidan dolay1 olugsan Si(OH)4 Reaksiyon (6.2) ve (6.3)’deki gibi dehidrasyona

ugrayarak SiO, olusur.

4H,0 + SiO;” —— Si(OH ), + 40H " (6.2)
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Si(OH), + Si(OH ), ——> xSiO, + yH,0 (6.3)

Si0, olusumunu ifade eden bir diger yol da, SiO4* formunda elektrolitten film
bolgesine gegen iyonun, yiiksek sicaklik ve elektrik alan etkisiyle direkt olarak

oksitlenerek SiO;’yi olusturmasidir.
Sin_ —>S8i0, + 0, +4e” (6.4)

Yiiksek sicaklik nedeniyle MgO ve SiO, desarj kanallarimin ig¢inde erimis halde
bulunmaktadir. Bu asamada, yliksek sicaklikta SiO,’nin, fazla MgO ile reaksiyon

girmesi sonucu Mg,Si0, ve MgO fazlarindan olusan bir faz karisimi meydana gelir.
Si0, + MgO—— Mg, SiO, (6.5)

Elektrolit bilesiminde bulunan KF yiiksek elektrik alan ve yiiksek 1s1 etkisiyle
parcalanir, F~ iyonlar1 elektrolitten film bolgesine gecer ve Mg”™ iyonlariyla

reaksiyona girerek MgF, fazini olusturur.
KF——>K"+F" (6.6)

Mg* + F~ —— MgF, (6.7)

6.3 Sertlik Deneyi Sonug¢lar:

Voltaj kontrollii ve akim kontrollii MAO islemi uygulanan numunelerin yiizeylerinde
olusan oksit tabakasinin sertlik degerleri, sirastyla Sekil 6.17 ve Sekil 6.18°de

verilmigtir.

MAO o6ncesi orijinal AZ91 Mg alagiminin sertligi 70 HV0.025 degerinde iken, MAO

1slemiyle olusturulan oksit tabaks1 sayesinde yiizey sertligi 6nemli ol¢lide artmustir.

Voltaj kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin yiizey sertligi, artan voltaj
degerine bagli olarak 360HV0.025-615HV0.025 araliginda artarken, akim kontrollii
deneylerde artan akim degerine bagh olarak ylizey sertligi 194 HV0.025 degerinden
260 HV 0.025 degerine artmaktadir. Buna gore orijinal AZ91 Mg alagiminin sertligi,
voltaj kontrollii MAO islemiyle yaklasik 9 kat, akim kontrollii MAO islemiyle de
yaklagik 4 kat arttirilmaktadir.
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Sekil 6.17: Voltaj kontrolli MAO islemleri uygulanan numunelerde uygulanan
voltaj degerine bagl olarak ylizey sertliginin degisimi.
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Sekil 6.18: Akim kontrollii MAO islemleri uygulanan numunelerde uygulanan voltaj
degerine bagh olarak yiizey sertliginin degisimi.
Sekil 6.17 ve Sekil 6.18°de verilen, voltaj ya da akim degerine bagl olarak sertlik
degisimi incelendiginde, sertligin, por boyutu, yiizey piriizliligii ve tabaka
kalinligina paralel olarak arttigi anlagilmaktadir. MAO islemlerinde, uygulanan
voltaj ya da akim degerinin artmasiyla sertligin artmasinin nedeni, artan voltaj ya da
akim degerleriyle, oksit tabakasi icinde, MgO fazina gore daha sert olan Mg,SiO4
fazinin olusmas1 ve/veya miktarmin artmasi olarak goriilmektedir [18]. Ote yandan,
voltaj kontrollii yapilan MAO islemleriyle sertlik miktarinin daha yiiksek olmasinin
nedeni, muhtemelen akim kontrollii yapilan MAO isleminde oksit tabakas1 i¢cinde

nispeten biiyiik boyutlu porlarin bulunmasiyla agiklanabilir.
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6.4 Asinma Deneyleri

Voltaj ve akim kontrollit MAO islemleri uygulanan numunelerin aginma iz hacminin
uygulanan voltaj ya da akim degerlerine bagl olarak degisimi, sirastyla Sekil 6.19 ve

Sekil 6.20°de verilmektedir.

MAO isleminin uygulanmadigi orijinal AZ91 Mg alasimimin asinma iz alaninin
163225 um? oldugu, MAO islemi uygulanan numunelerin asina iz alanlarinin ise
yaklagik 800 pm” oldugu gz dniine alindiginda, voltaj kontrollii MAO islemleriyle
alasimin asinma direncinin yaklasik 200 kat arttig1 goriilmektedir. Ote yandan MAO
islemi uygulanmis numunelerin asinma iz alan1 uygulanan voltaj degerinin artmasina
bagli olarak bir azalma egilimi gostermekte, 500V degerinde ise tekrar artmaktadir.
Bunun nedeni, 200V uygulanan numunede homojen bir oksit tabakasi olugsmamasi,
300 V ve 400 V degerlerinde ise aginmaya direngli bir oksit tabakasinin olugsmasi ve
bu tabakanin kalinligin artan voltaj degerine bagli olarak artmasi seklinde
aciklanabilir. En yiiksek voltaj degeri olan 500V’da MAO uygulanan numunede ise
asinma direncinin bir miktar diigmesinin ise, bu numune yiizeyinde bulunan daha
bliytik boyutlu porlarin bilya hareketine karsi yeterince direng olusturmamasindan

kaynaklandig1 anlasilmaktadir.
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Sekil 6.19: Voltaj kontrolli MAO islemleri uygulanan numunelerde uygulanan
voltaj degerine bagli olarak asinma iz alaninin degisimi.

Voltaj kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin siirtiinme katsayisi

degerlerinin, asinma deneyi siiresine bagli olarak degisimi incelendiginde (Sekil
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6.20), 300V ve 400V pozitif voltaj degerlerinde MAO islemi uygulanan numunelerin
stirtiinme katsayilarinin birbirine ¢ok yakin oldugu, deney boyunca herhangi bir ani
degisim olmadig1 goriilmektedir. Pozitif voltajin 500V oldugu durumda ise, kararl
hal siirtiinme katsayisinin degerinin yaklasik 0.45 oldugu goriilmektedir. Bunun
muhtemel nedeni, 500V degerinde daha biiyiik boyutlu porlar igeren yiizeyde,
bilyanin siirtiinmesi sirasinda diizlesmeye zorlanan porlarin bilya hareketine nispeten
daha yiiksek oranda engel olusturmasi olabilir. Nitekim Sekil 6.21°de verilen asinma
izlerinin dijital mikroskop fotograflarinda, 300V ve 400V’da MAO islemi uygulanan
numunelerin aginma izinin nispeten homojen ve piiriizsiiz oldugu ve iz igerisinde
MAO isleminin tipik morfolojisinin biiyiik 6l¢lide korundugu goériiliirken, 500V
pozitif voltaj degerinin uygulandigi numunede, asinma izi igerisinde, por igeren
bolgelerin kolaylikla bozulmasi ve bilyanin siirtinme dogrultusuna paralel olarak

yerlesmesiyle olustugu diisiiniilen tabakali bir goriintii mevcuttur.

0,6

0,5 500V / 100V

0,4 4 B 200V / 50V

Orijinal AZ91

400V / 80V
300V / 60V

Siirtlinme katsayisi

Kayma mesafesi, m

Sekil 6.20: Voltaj kontrolli MAO islemleri uygulanan numunelerin asinma
deneylerinde kayma mesafesine bagli olarak siirtiinme katsayisinin
degisimi.
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(2) (b)
(c) (d)

Sekil 6.21: Voltaj kontrolli MAO islemleri uygulanan numunelerin asinma

deneylerinde aginma izinin dijital mikroskop goriintiisii.

(a) V'/V: 200V/40V, (b) V'/V™: 300V/60V, (c) V'/V': 400V/80V ve

(d) VI/V: 500V/100V.
Akim kontrollii MAO islemi uygulanan numunelerin asinma iz alan ise (Sekil 6.22),
uygulanan akim degerinin artmasina bagl olarak once siddetli bir azalma ardindan
tekrar artmaktadir. Bu grupta en diisiik asinma direnci, en ince oksit tabakasina sahip
olan 2A pozitif akim degerinde MAO islemi uygulanan numunedir. Bu numunenin
asinma deneyi sirasinda ince oksit tabakasinin tamamen asinarak orijinal AZ91 Mg
alasimina ulasildig1 ve bunun da asinma iz alaninin yiiksek olmasina neden oldugu
distiniilmektedir. Nitekim, Sekil 6.23’de verilen akim kontrolli MAO numunelerinin
stirtlinme katsayisi grafiklerinde s6z konusu numunenin siirtlinme katsayisinin deney
sirasinda ani bir artis gosterdigi, bu durumun ince oksit tabakasinin kismen ya da
tamamen asinmasina karsilik geldigi diistiniilmektedir. Oksit tabakasi kalinliginin
nispeten yiiksek oldugu numunelerde (3A, 4A ve 5A pozitif akim degerinde akim
kontrollii MAO islemi uygulanan numuneler) ise asinma iz alan1 degerleri nispeten
diisiiktiir ve bu numunelerin siirtiinme katsayis1 grafiklerinde (Sekil 6.23) herhangi
bir ani gecis goriilmemektedir. S6z konusu numunelerin asinma iz alanlari, artan

akim degerlerine bagli olarak incelendiginde, akim degeri arttik¢a aginma izi alaninin
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arttig1 (asinma direncin diistiigii) anlagilmaktadir. Bu numunelerde sertlik ve oksit
tabakas1 kalinlig1 ile oksit tabakasi yiizeyinde ve yiizey altinda bulunan porlarin
boyutu, artan akim degerine paralel olarak artmaktadir. Bu durumda akim kontrollii
MAO islemi uygulanan numunelerin nispeten yiiksek sertlik ve kalin oksit
tabakasinin, daha iyi asinma direnci elde edilmesinde 6nemli bir katkisi olmadigi,
asinma direncinin biiyliik Olciide yiizey ve ylizey altt porlardan etkilendigi
anlasilmaktadir. Ancak her durumda, MAO isleminin, orijinal durumdaki AZ91 Mg
alasiminin asinma direncine 6nemli 6l¢iide arttirdigr agik olup, en yiiksek asinma

direnci artis1, 3A pozitif akim degerinde 200 kat olarak elde edilmistir.
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Sekil 6.22: Akim kontrollii MAO islemleri uygulanan numunelerde uygulanan akim
degerine bagh olarak asinma iz alaninin degisimi.
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Sekil 6.23: Akim kontrolli MAO islemleri uygulanan numunelerin aginma
deneylerinde kayma mesafesine bagli olarak siirtlinme katsayisinin
degisimi.
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Sekil 6.24’de akim kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin aginma izinin
dijital mikroskop fotograflar1 goriilmektedir. Pozitif akimin 2A ve 3A olarak
uygulandigr numunelerde asinma izi, nispeten homojen bir goriiniimde iken, 4A ve
5A degerlerinde MAO islemi uygulanan numunelerin asinma izinin daha genis
oldugu ve asinma izleri i¢inde bilyanin siirtiinme hareketine dik catlaklar oldugu

goriilmektedir.

®)

X250 300 um %250 300 um

(c) (d)
Sekil 6.24: Akim kontrolli MAO islemleri uygulanan numunelerin aginma
deneylerinde aginma izinin dijital mikroskop goriintiisii.
(@) T/T: 2A/1A, (b) T/T: 3A/1A, (c) T'/T: 4A/1A, ve (d) I'/T: SA/1A.
AZ91 kalite Mg alasimina uygulanan voltaj kontrollii ve akim kontrollii asinma
deney sonuglar1 birlikte degerlendirildiginde, her iki islem kosulunda da MAO islemi
uygulanmamis alagimin aginma direncinin yaklasik 200 kat arttig1 isem kosullarinin

mevcut oldugu, yilizey v yiizey altinda bulunan porlarin aginma direncini olumsuz

etkiledigi anlagilmaktadir.

Wang ve digerleri [31] ticari Al-Cu-Mg alagimina uyguladiklart MAO islemi
sonrasinda elde ettikleri kaplamanin aginma direncini incelemislerdir. Asinma deneyi
maksimum 192 MPa’lik yiik altinda ve gelik bilya kullanilarak yapmiglardir. Deney
sonuglar1 incelendiginde asinma sirasinda meydana gelen malzeme kaybinin ilk
baslarda artmakla beraber, bir miiddet sonra azalip sabit bir degere ulastigi
belirlenmistir. Asinma yiizeyinin daha detayli incelenmesiyle bunun nedeninin,
numune yiizeyindeki zayif bag yapisina sahip amorf yapidan kaynaklandig1 sonucuna

varmislardir.
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Zhang ve arkadaslar1 [32] motor parcalarinda kullanilan AJ62 kalite magnezyum
alasimlarinin mikro ark oksidasyon islemiyle elde edilen kaplamalarin tribolojik
ozelliklerini incelemisler ve iki ayr1 siirede, iki farkli konsantrasyonda
gergeklestirdikleri mikro ark igsleminde ince ve porozitesi az olan kaplamanin aginma

direncinin ve malzeme kaybinin daha az oldugunu gérmiislerdir.

Liang ve arkadaslart [18], AM60 B kalite magnezyum alasimina alkali silikat
cozeltisi icinde uyguladiklart MAO islemi sonrasinda elde ettikleri kaplamalarin kuru
ve yagl ortamdaki asinma davranisini incelemislerdir. MAO islemi uygulanmis
numuneler igslem gérmemis numunelerle kiyaslandiginda yiiksek asinma direncine ve
diisiik stirtiinme katsayisina, yiiksek sertlige sonug¢ olarak miikemmel tribolojik
ozelliklere sahip olduklarini gérmiislerdir. Kuru ve yagli ortamlarda 10 N ve 20 N
yiik altinda gergeklestirilen asinma deneyleri sonunda, yagli ortamda daha yiiksek

asinma direnci elde edilmistir.

6.5 Korozyon Deneyleri

Mikro ark oksidasyon uygulanmis ve uygulanmamis (islemsiz) numunelerin
korozyon direnclerinin karsilastirilmasi amaciyla, daldirma yontemi esasina gore
yapilan korozyon deneylerinin sonuglari, voltaj kontrollii ve akim kontrolli MAO

islemleri i¢in sirastyla, Sekil 6.25 ve Sekil 6.26°da verilmistir.
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Sekil 6.25: Volta; kontrolli MAO islemi uygulanmis numunelerin korozyon
deneyinde korozyon siiresine bagli olarak agirlik kaybinin degigimi.
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Sekil 6.26: Akim kontrolli MAO islemi uygulanmis numunelerin korozyon
deneyinde korozyon siiresine bagli olarak agirlik kaybinin degisimi.

Sekil 6.25 ve 6.26° dan goriildigii gibi, MAO islemiyle, orijinal AZ91 Mg alagiminin
korozyon direncinde artis saglamak miimkiindiir. Bunun temel nedeni, ylizeyde
olusturulan seramik kaplamanin (MgO esasli) yiiksek korozyon direncidir. Voltaj
kontrollii ve akim kontrollii MAO islemi sonucu elde edilen korozyon direngleri
yaklasik esit olarak goriinmektedir. Ote yandan voltaj kontrollii ¢alismalarda goriilen
en yiiksek voltaj degerinde korozyon direncinin diismesi, yiizeydeki por boyutunun

artmasi ile iliskilendirilebilir.

MAO islemi uygulanmamis ve uygulanmis numunelerin ylizeylerinin korozyon
deneyi sonrasi goriiniimlerini karsilastirmak amaciyla 4A pozitif akim degerinde
MAO islemi uygulanmis numunenin farkli korozyon siireler sonundaki ylizey

goriiniimii Sekil 6.27°de verilmistir.

MAUO isleminin uygulanmadig1 numunenin yiizeyinde olusan korozyon hasar1 acik¢a
goriilmektedir. Ote yandan MAO islemi uygulanmamis numunenin yiizeyi 48, 72 ve
96 saatlik korozyon deneyi boyunca belirgin bir bozulma olmayip, MAO islemi

sonucu elde edilen yiizey korunmaktadir.
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Sekil 6.27: Orijinal AZ91 alasimi ile I": 4A, I: 1A degerlerinde MAO islemi
uygulanmig numunenin (a) ve (b) 48 saat (c) ve (d) 72 saat
(e) ve (f) 96 saat korozyon deneyi sonrasi yiizeylerinin genel
goruntumu.

MAO

(b)
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Wang ve arkadaglart [31] AZ91D kalite magnezyum alasimina farkli voltaj
degerlerinde MAO islemi uygulayarak elde edilen oksit filmleri karakterize ederek
korozyon direncglerini karsilastirmayr amacglamiglardir. Bozunum voltaj degerinin
altinda, bozunum ve kritik voltaj degerleri arasinda ve kritik voltaj degerinin
tizerinde olmak iizere ii¢ farkli voltaj degeri uygulamislar ve kiiciik kivilcimlara
sahip olan bozunum ve kritik voltaj arasi uygulanan voltaj degerinde uygulanan

MADO islemiyle elde edilen oksit tabakanin korozyon direncinin digerlerine nazaran
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daha 1yi oldugunu goérmiislerdir. Bunun nedenini de, kritik voltaj degerinin altinda
uygulanan MAO isleminde kivilcimlarin siddeti daha az oldugundan dolay1 ylizey de
olusan por miktar1 ve ¢ap1 daha az olmakta buda malzemenin korozyon direncini
artirmaktadir. Bozunum voltaj1 altinda yiizeyde pasif film olustugundan dolay1 oksit

filmin korozyon direnci zayiftir.
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7. GENEL SONUCLAR

AZ91 kalite magnezyum alasimina sulu KOH+Na,SiO3+KF c¢ozeltisinde, farkli
voltaj ve akim degerlerinde yapilan mikro ark oksidasyon islemi sonucunda elde
edilen oksit tabakasimnin morfolojik, yapisal, mekanik ve korozyon o6zelliklerinin

incelenmesini konu alan bu ¢alismada asagidaki genel sonuglar elde edilmistir.

1. Voltaj kontrollii ve akim kontrolli MAO islemleri sonunda, AZ91 kalite Mg
alasiminin yiizeyinde, desarj kanallarimin olusturdugu porlarin yiizeyde
dagildig: tipik MAO morfolojisine sahip bir tabaka elde edilmistir. En diisiik
pozitif voltaj degerinde (200V) bu tabaka belirgin ve homojen olmayip,
ylzeyde zimpara asamasindan gelen cizikler goriilmektedir. Ancak artan
voltaj degerleriyle birlikte ylizeyde MAO morfolojisi etkin olmaktadir. Akim
kontrollii caligmalarda ise uygulanan tiim akim degerlerinde yilizeyde MAO
morfolojisi elde edilmektedir.

2. X-1sm difraksiyon ¢alismalari, voltaj ve akim kontrolli MAO islemlerinde
elde edilen tabakanin, esas olarak MgO bilesiminde bir oksit tabakasi
oldugunu gostermektedir. Uygulanan voltaj ya da akim miktar arttik¢a oksit
tabakasindaki MgO pikleri siddetlenmekte, ayrica, Mg,SiO4 ve MgF, fazlar
da olusmaktadir.

3. MAO isleminde uygulanan akim ve voltaj degerinin artmasiyla, por boyutu,
ylizey piuriizliilligli, oksit tabakasi kalinligi ile ylizey sertligi artmaktadir.
Voltaj kontrollii ¢aligmalarda olusan ylizey porlar, akim kontrolli
calismalarla olusanlardan kii¢iiktir. MAO islemi uygulanmis numunelerin
ortalama yiizey piriizliliikkleri yaklasik olarak esittir. Voltaj kontrollii
caligmalarla daha kalin ve sert oksit tabakasi elde edilmektedir.

4. Oksit tabakasinin kesiti boyunca yapilan dijital mikroskop incelemeleri, oksit
tabakast - althk malzeme araylizeyinde herhangi bir siireksizlik
bulunmadigini, ancak her iki kontrol modunda yapilan MAO islemiyle elde
edilen oksit tabakasinin kalinlig1 boyunca, ylizeyalti1 porlarinin bulundugunu

gostermektedir. Akim kontrollii MAO islemleriyle olusan yiizeyaltt porlarinin
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5.

6.

7.

8.

boyutu, voltaj kontrollii ¢aligsmalarla elde edilenlere gore ¢ok daha biiytktiir
ve artan akim degeriyle por boyutu artmaktadir. Voltaj kontrollii ¢aligmalarda
ise por boyut ve dagiliminda voltaj degerinin 6nemli bir etkisi olmadig1
belirlenmistir.

Akim kontrollii MAO islemleri sirasinda kaydedilen zaman-voltaj grafikleri,
kritik voltaj degerinin 440V oldugunu, bu degerin uygulanan akima bagh
olarak degismedigini gostermektedir. Ancak uygulanan akim degeri arttikca,
kritik voltaja ulagma siiresi kisalmakta, 5 dakikalik MAO islemi sonunda
ulagilan nihai voltaj degeri ise artmaktadir.

Voltaj kontrollii deneylerde uygulanan en yiiksek pozitif voltaj olan 500V
degerinde, kaplama kalinligi hizla artmaktadir. Bu deger, akim kontrolli
MAO islemleri sirasinda kaydedilen zaman - voltaj egrilerinden saptanan
440V degerindeki kritik voltaj degerinden ytiksektir.

Voltaj kontrollii ve akim kontrollii MAO islemlerinde farkli volta; ve akim
degerlerinin uygulanmasiyla elde edilen sert oksit tabakasi, AZ91 kalite Mg
alasgiminin asmmma direncini yaklagitk 200 kata kadar arttirabilmektedir.
Asimma direncinin artisinda  ylizey sertli§inin olumlu bir katkist
goriilmemekte, ancak kaplama kalinlig1 ve ylizey ve yiizey alti porlarinin
boyutunun agmma direncine biiyiik dl¢lide etki ettigi anlagilmaktadir. Oksit
tabakas1 kalinlig1 arttikga ve por boyutu azaldik¢a asinma direnci de
artmaktadir.

Voltaj kontrollii ve akim kontrollii MAO islemlerinde farkli volta; ve akim
degerlerinin uygulanmasiyla elde edilen sert oksit tabakasi, AZ91 kalite Mg
alasiminin  korozyon direncini yaklagik 2 kat arttirmaktadir. Korozyon
direncini belirlemede por boyutunun etkin bir parametre oldugu

goriilmektedir.
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