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ONSOZ
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bilirim.
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2024 ALUMINYUM ALASIMININ MiKRO ARK OKSIDASYON
YONTEMIYLE KAPLANMASI VE YUZEY OZELLIKLERININ
GELISTIRILMESI

OZET

Aluminyum hafif metal olusu ile taninmaktadir. Aluminyumun yiizlerce alagimi
mevcuttur. Bu 6zelligi sayesinde aluminyum uzay, havacilik, otomotiv, gemicilik ve
hatta ev gerecleri gibi cok genis bir uygulama yelpazesinde bulunmaktadir.
Aluminyuma uygulanabilen yeni teknolojiler sayesinde agirlik ve gerilimin 6n
planda oldugu otomobil akslari, radyatorler, silindir basliklar1 ve siispansiyon
sistemleri gibi kritik uygulamalarda hafifligi ve avantajli sekilde kullanim kolaylig:
gostermektedir.

Son yillarda siirekli gelisim goOsteren yiizey teknolojileri alaninda 6nemli bir yere
sahip olan mikro ark oksidasyon yontemi ile her tiirlii aluminyum alagimi kolayca
kaplanabilmekte ve yiizey oOzellikleri gelistirilebilmektedir. Mikro ark oksidasyon
yontemi geleneksel anodizasyon yontemine benzemektedir ancak islem parametreleri
ve kullamlan yiiksek akim/voltaj sayesinde daha gelismis kaplamalar elde
edilebilmektedir. Bir elektrolit ¢ozeltisi igerisine yerlestirilen anot numuneye yiiksek
degerlerde voltaj verildigine malzeme yiizeyinde oksit tabakasi olusumu baslar. Bu
geleneksel bir anodik oksidasyon islemidir. Yiikselen voltaj ile birlikte kritik bir
voltaj degerine ulasilir. “Dielectric breakdown” olarak adlandirilan bu kritik esik
degeri asildiginda malzeme yiizeyinde mikro boyutlarda arklar olugsmaya baslar. Bu
islem mikro ark oksidasyon islemi olarak tanimlanir. Diger kaplama yontemlerine
gore olusturdugu oksit tabakasinin kalinligi, yiiksek yapisma kuvveti, porozite
miktar;, diisiik maliyeti ve c¢evreye zararsizligr ile avantajli bir goriinim
sergilemektedir.

Mikro ark oksidasyon yontemiyle aluminyum yiizeylerinde olusturulan kalin ve
yilksek mekaniksel o©zelliklere sahip seramik filmler sayesinde aluminyum
alagimlarinin mekaniksel 6zellikleri, korozyon ve aginma kabiliyetleri artirilmaktadir.

Bu ¢alismada mikro ark oksidasyon yontemiyle 2024 aluminyum alasimi iizerinde
olusturulan oksit tabakasimin yapist ve mikro ark oksidasyon islem parametrelerinin
degistirilmesinin kaplama yapisina etkisi arastirilarak uygulanan farkli voltajlar,
akim yogunluklari, bekleme siireleri ve zamanin etkisiyle oksit tabakasindaki
morfolojik ve mekaniksel degisim incelenmistir. Elde edilen oksit tabakas1 kalinlik,
mikrosertlik, puiriizliiliik, 1slatma ag¢is1, XRD difraksiyon analizi, asinma ve korozyon
direncleri bakimindan incelenmistir.

1X



IMPROVEMENT OF SURFACE PROPERTIES OF 2024 ALUMINUM
ALLOY BY THE MICRO ARC OXIDATION PROCESS

SUMMARY

Aluminum is best known for its light weight characteristics. Aluminum has hundreds
of alloys and tempers, making it useful for a very wide variety of applications from
aircraft, aerospace, automotive, and shipbuilding to household products including
pots, pans, and cooking utensils. Newer applications, such as drive shafts, radiators,
cylinder heads, and suspension systems have proven to be most advantageous when
dealing with weight vs strength vs cost considerations.

Whole aluminum 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 an conventional anodic
oxidation process. With the increasing voltage, approached to a critical voltage.
When this critical voltage degree called “dielectric breakdown” is exceeded, micro
arcs started 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 (MAO), 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 Al,Os.

In this study, the effect of micro arc oxidation process and the variation of the
parameters on the surface parameters 2024 aluminum alloys specimens coated with
micro arc oxidation process and the composition and microstructure of the aluminum
oxide coating were investigated. Micro arc oxidation process is carried out in
different voltage values, different current density, different duty cycle and different
time durations. Oxidized and untreated specimens are observed with scanning
electron microscope examinations, roughness, contact angle and hardness
measurements and X-ray diffraction analysis.



1.GIRiS

Aliiminyum hafif metaller gurubuna giren ve teknik alanda cok kullanilan bir
metaldir. Aluminyum, diisiik 6zgiil agirhgimin (2.7 g/cm®) yam sira, yiiksek elektrik
ve 1s1l iletkenlik, atmosferik korozyona direng, kolay {iretilebilirlik ve diger
metallerle cekme dayanim yiiksek alasim olusturabilme gibi 6zelliklere sahiptir [3].
Aluminyumun oksijene karsi olan yiiksek afinitesi nedeni ile, ylizeyde metalin
havayla temas etmesi sonucu, ince fakat yogun bir oksit tabakasi (Al,O3)
olusmaktadir. Bu tabaka aluminyumu pek cok ortamda korozif etkilerden korur,
ancak bazi asit, baz ve tuz c¢ozeltileri bu koruyucu oksit tabakasinin yapisini

bozmaktadir [4].

Mikro ark oksidasyon (MAO) islemi, yaklasik 40 yil 6nce Sovyetler Birligi'nde,
onceleri akademik, sonraki yillarda ise denizalti parcalarinin iiretimi cercevesinde
askeri uygulamalarda kullanilmaya baslanmig ileri bir yiizey islemidir. Mikro ark
oksidasyon islemi ile iiretilmis kaplamalar yiiksek sicaklik dayanimlan ile uzay
araglarinda ve roketlerde koruyucu olarak kullamlabilir, bu tiir kaplamalarin
mitkemmel dielektrik 6zelliginden faydalanarak yalitkan ortamlarda kullanilmasi da
miimkiindiir. Buna ek olarak farkli renklerdeki kaplamalar, bu yontemin mimari

alanda da kullanilabilecegini gostermektedir.

Mikro ark oksidasyon yontemi ile her tiir aluminyum alagimi, istenilen kalinlikta
oksit tabakasi ile kaplanabilmektedir. Ayrica altlik malzeme ile kaplama arasindaki
baglar geleneksel anodik oksidasyondaki gibi zayif degil, kuvvetlidir [1, 32, 37].
Ayrica MAO kaplamlarin ana metalle yapigsmasi, plazma sprey yontemine gore ¢ok

daha iistiindiir [18].

Aluminyum alagimindan iiretilen ve mikro ark oksidasyon islemi uygulanan pargalar,
1s1l iglem celiginden yapilan parcalarin, yiiksek dayanmimli dokme demirin, sert
metalin, seramigin, sert krom kaplama ile sertlestirilmis parcalarin, sert anotlamanin
ve gaz-termal spreyleme islemleri kullanilarak {iretilen parcalarin yerine

kullanilmaktadir. Bu c¢alismada 2024 aluminyum alasimina KOH+Na,SiO3



cozeltisinde, voltaj kontrollii ve akim kontrollii mikro ark oksidasyon islemi
uygulanarak olusan oksit film tabakasinin 6zellikleri incelenmistir. Olusan
kaplamanin yiizey morfolojisi ve mikroyapist incelenerek; siire, akim/voltaj
degisimi, vurus etkisi (bekleme siiresi), gibi mikro ark oksidasyon parametrelerinin
degistirilmesiyle olusan oksit film yapisindaki degisimler incelenmistir. Elde edilen
kaplamalarin daha iyi asinma, korozyon direnci gostermesi ve daha yiiksek sertlik
degerlerine sahip olmasi icin mikro ark oksidasyon parametre degisimleriyle

gbzlemlemesi yapilmistir.



2. ALUMINYUM VE ALASIMLARININ GENEL OZELLIiKLERi

2.1 Saf Aluminyum

Aluminyum hafif metaller gurubuna giren ve teknik alanda cok kullanilan bir
metaldir. Hafif metal terimi, 6zgiil agirligi 3.8 g/cm3’den kiigiik olan metaller icin
kullanilmaktadir ve bu sinifin i¢cinde, aluminyum, magnezyum, potasyum, lityum ve
berilyum bulunmaktadir. Bunlar arasinda 6zellikle aluminyum ve magnezyum en
yaygin kullanilan metallerdir. Aluminyum, diisiikk 6zgiil agirliginin (2.7 g/cm3) yant
sira, yiliksek elektrik ve 1sil iletkenlik, atmosferik korozyona direng, kolay
tiretilebilirlik ve diger metallerle ¢ekme dayanimi yiiksek alasim olusturabilme gibi
ozelliklere sahiptir [3]. Cizelge 2.1’de aluminyumun bazi fiziksel ve mekanik

ozellikleri goriilmektedir.

Cizelge 2.1: Aluminyumun baz fiziksel ve mekanik 6zellikleri [4-6].

Cekme Dayanimi, MPa 40-80*
Akma Dayanimi, MPa 10-30%*
Sertlik, HB2.5 12-20
Elastiklik Modiilii, GPa 71
Kayma Modiilii, GPa 27
Kopma Uzamasi, % 30-38*
Ergime Noktasi, °C 660
Doviilme Sicaklig, °C 300-500
Yeniden Kristallesme Sicakligi, °C 250-300
Yogunluk, g/cm’ 2.7
Kristal Yapisi Yiizey merkezli kiibik (ymk)

* Aluminyumun safligina bagh olarak degismektedir.

Aluminyumun oksijene karsi olan yiiksek afinitesi nedeni ile, ylizeyde metalin
havayla temas etmesi sonucu, ince fakat yogun bir oksit tabakasi (AlOs3)

olusmaktadir. Bu tabaka aluminyumu pek cok ortamda korozif etkilerden korur,



ancak baz1 asit, baz ve tuz cozeltileri bu koruyucu oksit tabakasinin yapinsin

bozmaktadir [4].

2.2 Aluminyum Alasimlari

Aluminyum alagimlar1 dokiim ve dovme olmak iizere iki grupta siniflandirilmaktadir.
D6vme aluminyum alasimlari, Cizelge 2.2°de goriildiigii gibi, Aluminyum Birligi’nin
(Aluminum  Association) simflandirmasina gére 4 rakamlhi bir simgeyle
tamimlanmaktadir. Burada ilk rakam bilesimdeki ana elementi, ikinci rakam ise
orijinal alagimdaki oranindan daha farkli bir oranda bulunan element sayisini
belirtmektedir. Dolayisiyla, ikinci rakamin O olmasi, serinin orijinal alagimini
gostermektedir. Son iki rakamin ise 1XXX serisinin digindaki alasimlarda 6zel bir
onemi olmayip, alasimi o dizinin diger alasimlardan ayirmak i¢in kullanilmaktadir.
1XXX serisi ise, saf aluminyumu temsil ettiginden, son iki rakam, aluminyumun

saflik derecesinin bir Sl¢iisii olarak, % 99’dan sonraki rakamlar1 gostermektedir [3].

Cizelge 2.2: Aluminyum Birligi’nin dovme aluminyum alagimlarini siniflandirma
sistemi [3].

Simge Ana alagim elementi

1XXX % 99.00 veya daha fazla aluminyum
2XXX Cu

3XXX Mn

4XXX Si ve Cu ve/veya Mg

SXXX Mg

6XXX Mg ve Si

TXXX Zn

8XXX Diger elementler

9XXX Yaygin olarak kullanilmayan seriler

Ote yandan, aluminyum doékiim alagimlari daha yaygin olarak 3 rakamli bir simge ile
tanimlanir. Bu siniflandirma sisteminde de ilk harf dévme alasimlardakine benzer

sekilde, malzeme i¢indeki ana alasim elementini gdstermektedir.

Aluminyum alagimlarindan, 2XXX, 6XXX ve 7XXX grubu alagimlara ¢okelme
sertlesmesi adi verilen bir 1s1l islem uygulanabilir ve bu yolla alasimin sertlik ve
dayanimi  O6nemli Olciide arttirilabilir.  Aluminyum alasimlarindaki — alasim
elementlerinin en 6nemli islevlerinden biri, saf aluminyumun siineklik ve korozyon

direncini olumsuz yonde etkilemeden saf aluminyumun diisilk akma smirini



yiikseltmektir. Bu ozelligi kazandiran elementler manganez, magnezyum, silisyum,
bakir ve ¢inko olup, diisilk miktarlarda bile kaymaya kars1 direnci arttirarak akma
dayaniminmi yiikseltirler; sekil degistirme kabiliyeti ise etkilenmez. Bu elementlerin
oranlarinin daha yiiksek olmas1 halinde, sert, kirilgan intermetalik bilesikler olusur.
Boylelikle dayanim daha da yiikselir ancak sekil degistirme kabiliyeti kaybolur. Bu

nedenlerle dovme alasimlari, az alasim ihtiva ederler.






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 iiretimi cercevesinde
askeri uygulamalarda kullanilmaya baglanmis ileri bir yiizey islemidir. Amerika’da
1970’11 yillarda, 1980’lerin sonunda ise tiim diinyaya taninan mikro ark oksidasyon,

giiniimiizde halen giincel ve yaygin ¢alisilan bir arastirma konusudur.

Mikro ark oksidasyon islemini tanimlamak i¢in pek ¢ok terim kullanilmaktadir:
Bunlar arasinda, kivileimli anodik oksidasyon (spark anodizing), anodik kivilcimlh
biriktirme (anodic spark deposition), mikro ark anodik oksidasyon (micro arc
anodizing), mikro plazma anodik oksidasyon (microplasma anodizing), mikro
plazma oksidasyon (mikro plazma oxidation), plazma elektrolitik oksidasyon
(plasma electrolytic oxidation) ve elektroplazma oksidasyon (elektroplasma

oxidation) sayilabilir [21,22].

Amerika’daki pek cok patentli isleme ek olarak Avrupa KEPLA-COAT, Israil’de
ALMAG-AL adiyla kendi mikro ark oksidasyon teknolojilerini gelistirmislerdir. Bu
tilkelerin yami sira, Cin, Japonya ve Avustralya da mikro ark oksidasyon teknolojisi
uygulamalarina katilmiglardir [23,30]. Mikro ark oksidasyon teknolojisi, aluminyum,

titanyum, magnezyum gibi hafif metaller ve alagimlarinda kullanilabilmektedir.

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 icerisine daldirilmis anot numuneye negatif voltaj, katoda ise pozitif voltaj
verilmesi ile anot iizerinde ark olusturulmasi ve numune yiizeyinin oksit kaplanmasi

olarak tanimlanabilir [30].
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Sekil 3.1: Mikro ark oksidasyon diizenegi [30].
1- Gii¢ kaynagi, 2-Kanistirici, 3-Anot, 4-Katot, 5-Elektrolit, 6-Sogutma suyu.
Mikro ark oksidasyon isleminde kullanilan elektrolitler genellikle bazik karakterlidir.
Elektrot sicakligi, 10 — 60°C araliginda kontrol edilmektedir. Mikro ark oksidasyon
isleminde, yiiksek voltaj ve akim degerlerine ulasildifindan, 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 bagslamaktadir. Bu asama klasik anodik oksidasyon islemidir. Ancak,
uygulanan voltaj belli bir kritik degeri astiginda, malzeme yiizeyinde ark olusumu ile
mikro ark oksidasyon siireci baglamaktadir. Malzeme ylizeyinde bu mikro boyuttaki
arklarin olustugu voltaj degeri, bozunum voltaji (dielectric breakdown) olarak
tanimlanmaktadir. Bozunum voltaji degerinde, malzeme yiizeyinde metal iyonlar ile
hidroksil iyonlar1 zit yonlere hareket ederek oksit olusumunu baglatirlar [26]. Ark
olusumu icin gerekli kritik potansiyel farki, elektrot malzemesi ve elektrolit
bilesimine bagli olup, sicaklik, elektrolit konsantrasyonu ve yiizey geriliminden
etkilenmemektedir. Yapilan teorik ¢alismalar, malzeme yiizeyindeki yerel sicakligin

birkag bin Kelvin’e ulagabildigini gostermektedir.



3.3 Mikro Ark Oksidasyon Isleminin Uygulama Alanlar

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

sanayisindeki pek ¢cok uygulamada kullanilmaktadir.

Geleneksel anodik oksidasyon islemleri ile kaplanamayan, yiiksek silisyum iceren
aluminyum alagimlart ve magnezyum alagimlarinin kaplanmasinda kullanilabilen

mikro ark oksidasyon islemi, ayrica miikemmel bir boya tabani islevi gérmektedir.

Mikro ark oksidasyon iglemi ile iiretilmis kaplamalar yiiksek sicaklik dayanimlar ile
uzay araglarinda ve roketlerde koruyucu olarak kullamlabilir, bu tiir kaplamalarin
mitkemmel dielektrik 6zelliginden faydalanarak yalitkan ortamlarda kullanilmasi da
miimkiindiir. Buna ek olarak farkli renklerdeki kaplamalar, bu yontemin mimari

alanda da kullanilabilecegini gostermektedir.

Aluminyum alagimindan tiretilen ve mikro ark oksidasyon iglemi uygulanan pargalar,
1s1l iglem celiginden yapilan parcalarin, yiiksek dayanmimli dokme demirin, sert
metalin, seramigin, sert krom kaplama ile sertlestirilmis parcalarin, sert anotlamanin
ve gaz-termal spreyleme islemleri kullanilarak {iretilen pargalarin yerine
kullanilmaktadir. Sekil 3.2’de mikro ark oksidasyon uygulanmis aluminyum

alagimlarinin sertligi, farkli malzeme ya da siireclerin sertligi ile karsilastiriimaktadir.
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Sekil 3.2: Mikro ark oksidasyon sonucu elde edilen sertligin diger malzeme ve
siireclerinkiyle karsilastirilmasi.[31]



Miikemmel dielektrik ozellik gostermesi nedeniyle, 1siya dayanikli kaplamalar,
fiizelerin ve uzay mekiklerinin koruyucu kaplamalarinin iiretiminde deger kazanir.
Diger yandan, MAO teknolojisi farkli alasimlarin kaplanmasi sonucu ortaya c¢ikan

degisik renklere bagl olarak mimari alanlarda da uygulama alanlar1 bulabilir [41].

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

kullanimi miimkiin kilan 6zellikleri siralanmustir:

1. Kimyasal uygulamalar: Orta seviyeli sicakliklara, giiclii asit ve bazlara karsi

direnclidir. Bu sebeple kimya ve gida endiistrilerinde kullanilabilir.

2. Mekanik uygulamalar: Oksit tabakasinin sertligi 1300 kg/mmz’den yiiksektir. Bu
yiiksek sertlik, kayma, abrasif ve erozif asinma direncini arttiran bir faktordiir.
Ayrica, siirtiinme katsayisinin diisiik olmasi, sinir yaglama kosullarinda kullanimi

da miimkiin kilmaktadir.

3. Termal uygulamalar: Oksit tabakasinin 1s1l iletkenligi, diger metallere gore daha
diisiiktiir. Bu nedenle, sicakligin esit dagilimini saglamak ve termal sok direncini

arttirmak i¢in kullanilabilirler.

4. Elektrik ve elektronik uygulamalar: Oksit tabakasinin yalitkan bir film olarak
elektrik ve elektronik bilesenler iizerinde kullanilirlar. Mikro ark oksidasyon
islemi, i¢ yiizeylerin sert kaplanmasi (oyuk, silindirik ve konik bolgeler) icin

uygundur [42].

Mikro ark oksidasyon igleminin kullanim alanlarinin farkli endiistri kollarindaki

kullanim yerleri asagida siralanmistir [30]:

Otomotiv Endiistrisi: Piston, silindir bloklari, kaymali yataklar, silindir gomlegi,
egzoz memesi, silispansiyon elemanlari, yakit pompasi, sanziman kutusu, motor

blogu kapagi, yap1 elemanlari, tekerlek, mil, saft, firdondii, yayl dis ve siirgiiler.

Uzay Endiistrisi: Uzay mekigi, akciiator ve digliler, yap1 elemanlar1, yataklar ve

tekerlek, inis dislisi bilesenleri.

Tekstil Endiistrisi: Iplik rotorlari, kancali ve sisli dokuma tezgahi, iplik kilavuzu,

makara, halkalar, siirgiiler ve biitkme makinesi.
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Denizcilik: Pervane, ¢ikrik vingleri, kilavuz trabzanlar, zincir ve gemi bdlmesi

baglamalarinda.

Yag, Gaz Endiistrileri ve Kimya Miihendisligi: Supap, pompa, hidrolik ve pnomatik

(havayla calisan) sistemler, daldirmali yag pompalari.
Mutfak-Aksesuvar: Tavalar, kulplu tencereler, bicak bileyiciler.
Tip: Kemik protezleri, tibbi karigimlar, turbo-molekiiler pompalar.

Matbaacilik, Ambalaj ve Tiitiin Endiistrileri: Ambalajlama ¢izgi parcalari, kilavuz

sact, rulolar.

Robot bilim: Pnomatik siiriis bilesenleri, pompalar ve hidrolik sistemler, kilavuz

tabancalar

3.4 Mikro Ark Oksidasyon Isleminin Avantaj ve Dezavantajlar

Mikro ark oksidasyon teknolojisi heniiz gelismekte olan bir teknoloji oldugundan,
malzeme yiizeyinde gelisen seramik filmin olusum ve gelisim mekanizmas ile
olusan seramik filmin ozelliklerinin tam olarak anlasilabilmesi icin pek cok
calismanin yapilmasi gerekmektedir. Fakat bugiine kadar yapilan ¢aligmalar temel
alindiginda, mikro ark oksidasyon teknolojisinin pek ¢ok avantaji oldugu yalniz

bunun yaninda bazi dezavantajlar1 da beraberinde getirdigi gozlenmistir.

Mikro ark oksidasyon teknolojisinde iglem ©ncesi numune hazirlama islemi diger
teknolojilere gore daha az 6énem arz eder. Bu durum iiretim siirecinin daha hizh
islemesini ve islem Oncesi numune hazirlamada kullanilacak cozeltilerin cevresel
etkilerinin en aza indirilmesini saglar. Mikro ark oksidasyon teknolojisinin diger bir
avantaji ise aluminyum, magnezyum, titanyum, niyobyum, zirkonyum gibi genis bir
malzeme grubuna uygulanabilmesi ve geleneksel anodik oksidasyon yontemi ile
kaplanmasi zor olan yiiksek bakir iceren aluminyum alagimlarinin, yiiksek silisyum

iceren dokiim malzemelerin bu yontem ile kaplanabilmesidir.

Mikro ark oksidasyon igleminde kullanilan ¢ozelti, cevreye zarar vermeyen, korozif
olmayan, hazirlanmas1 kolay ve ucuz bir karisimdir. Diger geleneksel anodik
oksidasyon islemlerinde goriilen yanma olayr mikro ark oksidasyonda goriilmez.
Ayrica mikro ark oksidasyon islemi sonrasi malzemede diger geleneksel anodik

oksidasyon iglemlerinde goriilen kirilma dayanimindaki diisiis goriilmez.
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Bu avantajlar1 mikro ark oksidasyonun geleneksel anodik oksidasyon yontemlerine
gore tercih edilir olmasim1 saglamaktadir. Mikro ark oksidasyon isleminde de diger

islemlerde oldugu gibi bazi sinirlamalar ve olumsuzluklar mevcuttur.

Mikro ark oksidasyon islemi secilen parametrelere bagli olarak 1000 V degerine
kadar (ve yaklasik kapasite olarak 1 MW) enerji saglayabilecek bir gii¢ kaynagina
ihtiya¢ duymaktadir. Bu yiiksek enerji parga tiirii ve boyutuna bagh olarak tehlikeli
bir iiretim siireci olusturur. Kullanilan enerji miktar1 goz oniine alindiginda mikro ark
oksidasyon isleminde iiretim maliyetinin geleneksel anodik oksidasyon yontemlerine
gore fazla oldugu goze carpar. Ayrica malzeme yiizeyinde olusan yiiksek sicaklik
nedeni ile de islemde kullanilan ¢6zeltinin sogutulmasi i¢in yiiksek kapasiteli bir
sogutucuya ihtiya¢ duyulacaktir. Islem sonucu olusan seramik kaplama piiriizlii ve

oldukca kirilgandir, bu nedenle en dis yilizeyde asinma direnci oldukga diisiiktiir.

Seramik kaplamanin i¢ katmanlari ise tam tersi bir ozellik gosterir. Bu katmanlar
olduk¢a sert ve asinma dayamimu yiiksek bolgelerdir. Fakat malzeme yiizeyinde
olusan bu seramik kaplamanin iist katmaninin kaldirilmasi hem maliyet agisindan
hem de iiretim acisindan verimli degildir. Mikro ark oksidasyonun pek cok
avantajinin yaninda yukarida belirtilen dezavantajlari, bu teknolojinin kullanim

alanlarini kisitlamaktadir.
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4. ALUMINYUMUN MiKRO ARK OKSIiDASYONU

Mikro ark oksidasyon yontemi ile her tiir aluminyum alagimi, istenilen kalinlikta
oksit tabakasi ile kaplanabilmektedir. Ayrica altlik malzeme ile kaplama arasindaki
baglar geleneksel anodik oksidasyondaki gibi zayif degil, kuvvetlidir [1,32,37].
Ayrica MAO kaplamlarin ana metalle yapismasi, plazma sprey yontemine gore cok

daha istiindiir [18].

Mikro ark oksidasyon islem siireci su sekilde gelismektedir: ik asamada, yiiksek
voltaj nedeniyle dielektrik stabilitenin kaybolmasi sonucu desarj kanallar1 olusur.
Desarj kanallarindaki sicaklik 10* K seviyesine kadar cikabilir [13] ve bu
bolgelerdeki giiglii elektrik alandan dolay1 elektrolitten gelen iyonlar kanala girer.
Yiiksek sicaklik nedeniyle, altlk malzemeden gelen aluminyum desarj kanallan
icinde oksitlenir, elektrolitten gelen iyonlar da bu oksit yapisinin i¢ine girerek oksit
yapisint modifiye eder. Daha sonra, daha soguk elektrolit ile temas eden oksit
katilagir ve bu siire¢ devam ederek kaplama kalinlig1 artar [12]. Dolayisiyla kaplama
karakteristigini belirleyen en Onemli unsurun desarj kanallar1 oldugu acikca
goriilmektedir. Sekil 4.2°de desarj kanallarinin yogunlugunun degisimi kaplama
siiresinin bir fonksiyonu olarak gosterilmektedir. Artan kaplama siiresiyle desarj

kanallarinin yogunlugu artmaktadir.
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Sekil 4.1:. MAO islem siiresine gore olusan desarj kanallarinin sayisi [26].
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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 4.3 deki taramali elektron mikroskop goriintiilerinden anlagilmaktadir [26].

Sekil 4.2: MAO prosesinde zamana bagli olarak desarj kanalarindaki degisimin
taramal1 elektron mikroskop goriintiileri [26].
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Sekil 4.3’den goriildiigi gibi, desarj kanallar1 sinirli 6mre sahiptirler. Bu nedenle,

desarj kanallar1 kaplama prosesi boyunca siirekli olugsmakta ve kapanmaktadir.

Kaplama kalinlig1 kaplama siiresiyle lineer olarak artmaktadir. Kaplama alani sabit
oldugu icin kaplama birikmesinin sabit bir hacim oraninda olmasi gerekir. Her desarj
kanali Omrii siiresince, etrafim1 saran yapinin hacmine esit kaplama yiizeyine
malzeme  biriktirir.  Olusan bu  yapimin  hacmi (V,) asagidaki gibi

hesaplanabilmektedir.
V,=(z/4)d}(d, /12)=(z/8)d d, 4.1)
Burada,

Bir kaplama yiizeyinde, kanallarin sayis1 N, olarak alindiginda, bu kanallarda biriken
malzemenin miktar1 N.V,’ye esittir. Bu sekilde dogrusal hacim oranli kaplama
icerdigi N.V,, her kaplama islemi i¢in yaklagik neredeyse sabittir. V;, i¢in (1) esitligi
kullanilarak yukaridaki sartlart kapsayan NCDP2DC kaplama zamanindan bagimsiz
sabit bir deger olmalidir. Swrasiyla d., N. ve d, gosteren sekiller kaplam siiresi
sekilleri ile incelendiginde chpzdC ifadesinin makul degerlerinin %10-15 arasinda
degistigini gosterir. Bu sonugla ilk tahmin, deneysel veriler (d., N. ve d, bakimindan)
tecriibe edilerek uygulanan dogrusal kinetiklerle uyusma gostermistir. Fiziksel
terimler, kanal sayisiyla azalmalar ve kaplama siiresindeki artiglar, kanal cap artiglart
ve beraberinde olusan yapinin capindaki artis ve kaplama zamanindaki artisla

dengelenebilir [26].

Katilagan yapinin ¢ap1 ve kalinligi (kanal ¢ap1 diizeni), kaplama siiresinin artmasi ile
artar. Kaplama piiriizliiliigiindeki lineer artislar dogrudan desarj kanalimin capi ve
kaplama zamanin artis1 ile ilgilidir. Desarj kanalinin ve cevresinde olusan yapinin
capimin artmasi, desarj kanallarinin yogunlugundaki azalmayla dengelenir, boylece

MAO islemi, lineer sekilde ilerleyen bir siire¢ olarak devam eder.

Aluminanin hizli katilasmasi yar1 kararli y-Al,Os3 fazi olusumuna neden olmaktadir
[14]. MAO kaplamanin yiizeyi, her zaman elektrolitle temasta oldugundan, hizh
soguma gerceklesir ve dis yiizey katmanlan y-Al,O3; icermektedir. Ama aluminanin
diisiik 1s1] iletkenligi nedeniyle kaplamalarin temel katmani sicak kalir (kanallarda
meydana gelen ve kolaylikla atilamayan 1sidan dolay1) ve yeterli yiiksek sicakliktan
dolayi, y-Al,O3’den 0-Al,O3’e doniisiim meydana gelir. Boylece beklenilen a-Al,O3

oran1 kaplama-altlik arayiiziine kadar artarak devam eder. Sonug olarak a-Al,Os, y-
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Al,O5’den sert oldugu icin, arayiizeye yakin pik (maksimum) sertligin nedeni olarak

bu bolgelerdeki artan a-Al,O; fazindan kaynaklandigi anlasilmaktadir [3].

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 ve
katot/anot akim yogunluguna baghdir. Yiiksek kalitede kaplamalar ancak iyi secilmis
islem parametreleri ile miimkiindiir. Gec¢mis yillarda MAO i¢in kayda deger
gelismeler elde edilse bile, heniiz kaplamanin sistematik 6zellikleri net degildir. Bu
yiizden yiiksek kalitede kapmalarin elde edilmesi i¢in faz bilesimi ve mikro yapi
calismalarina ihtiya¢ duyulmaktadir. Genel olarak akim yogunlugu, kaplamanin
mikro yapisin1 etkileyen en Onemli parametrelerden birisidir. Halbuki akim
yogunlugu iizerine yapilan arastirmalarin sayist ¢ok azdir [2,18,7,25]. Bu yiizden
mikro ark oksidasyon yonteminin tam olarak anlasilabilmesi igin, kaplama

ozelliklerini etkileyen parametreleri incelemek gerekmektedir.

Bu parametrelerden birincisi kullanilan elektrolittir: Yiizeyde olusan kaplamanin
yapisal ozellikleri, oncelikle kullanilan elektrolit ile belirlenmektedir. Bugiine kadar
yapilan tiim mikro ark oksidasyon arastirmalarinda, olusan kaplamanin 6zelliklerini
gelistirebilmek adma ¢ok cesitli ¢ozeltiler kullamilmigtir. Genel olarak bunlar alkali
cozeltilerdir. Yapilan arastirmalarin detaylart goézlendiginde kullamilan c¢ozeltiler
silikat tiirleri (Na,SiOs3 gibi), KOH, NaOH, NaWOs;, Na3PO4.12H,0 ve hacimce
fazla miktarda saf sudan olusan c¢o6zeltilerdir. S6zkonusu bu kimyasallar ¢ozelti
hazirlamirken farkli kaynaklarda ve farkli deneylerde ayri ve degisik oranlarda
birbirlerinin karistmi olarak kullanilmistir. Burada 6nemli olan ¢6zeltinin bazik
karakterli olmasidir [1-6, 18, 10-13, 22]. Bu yiizden yapilan calismalarda genellikle
pH degerinin 8’in altinda diismemesine 6zen gosterilmektedir. Ornegin yapilan bir
arastirmada kullanmilan c¢ozelti icerisine ilave edilen NazAlFg sayesinde, islem
sirasinda olusan ve Esitlik 4.2 ve 4.3’de verilen kimyasal reaksiyonlarin bir ara tiriinii

olan [AI(OH)C4H,06]* bilesigi pH degeri 8 in altinda iken olusamamaktadir.
AlFg-3+3H,0 — Al(OH);+3H" +6F 4.2)
2AI(OH); —» Al,0O3 + 3H,0 4.3)

Dolayisiyla kaplamanin mikrosertlik degeri azalmaktadir. Bu da kaplamanin

kalitesini diisiirmektedir [8].
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Farkli Al-alagim altliklar tizerine MAO prosesi ile elde edilen oksit kaplamalarin
birikme karakteristikleri incelendigi gibi tribolojik ©zellikleri de incelenmistir.
Ornegin elektrolitin Si iceriginde bir artis MAO kaplamalarin biiyiime hizim
arttirmakta, ayrica kaplamada daha yumusak olan aluminasilikat fazinin (Al-Si-O)
olusumunu desteklemekte, boylece kaplama sertliginin diismesine neden olmaktadir
[8]. Elektrolite inorganik tuz (Na,WO4.2H,0) ilavesi, kaplama birikme hizim
diisiiriirken toplam kaplama kalinliginin i¢ yogun tabaka kalinligina oranin1 marjinal
olarak arttirmaktadir. Aksine, elektrolite SiC tozu ilavesi toplam kaplamanin yogun
tabakasinin oranin diisiirmektedir. Bununla beraber, SiC fazi tamamen kaplamanin
dis poroz tabakasinda bulunur, boylece MAO kaplamanin aginma direncini,

gelistirmez [35, 38].

Islem siiresi, mikro ark oksidasyon ile iiretilen kaplamalarda oksit film tabaka
kalinligin1 etkileyen onemli parametrelerden birisidir. Islem siiresi arttikca altlik
yiizeyde olusan film tabakasinin kalinlig1 artmaktadir. Ciinkii olusan akim yogunlugu
da iglem siiresiyle dogru orantili olarak artmaktadir. Ayrica islem siiresinin
artirllmasi oksit film tabakasinda mevcut olan yogun fazin miktarinin da artmasini
saglamaktadir. a-Al,Os; olarak bilinen bu fazin miktarinin fazla olmasi kaplama
kalitesini artirmaktadir. Ciinkii mevcut fazin miktar1, kaplamanin sertligini, korozyon
ve asinmaya karsi direncini artirmaktadir. Kaplama siiresinin artis1 ile ylizey
piiriizliiliigiindeki lineer artis, kaplama siiresinin artmasiyla desarj kanallarinin
capinin lineer artmasina baglanabilir. Kisaca islem siiresi arttikca daha kalin oksit

film tabakalar1 elde edilebilmektedir.

MAO prosesini etkileyen diger bir 6nemli parametre ise kullanilan altlik malzemedir.
Bilinmektedir ki aluminyum alagimlarn 8 smifa ayrilmaktadir ve mikro ark
oksidasyon ¢alismalarinda genellikle bunlardan 3 tanesi iizerinde (2XXX, 6XXX ve
7XXX) arastirmalar yapilmaktadir. Cizelge 4.1’de ise MAO kaplanmis aluminyum

alagimlarinin sertlik ve relatif asinma direncleri verilmektedir [32].
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Cizelge 4.1: MAO kaplanmis Al alasimlarin sertlik ve asinma direngleri [31].

Alasim Grubu Seriler Mikg;se;rtlik Relatif Asinma Direnci
v
Al-Cu-Mg 2024, 2014 | 1400-2000 1.0
Al-Mg-Si 6061, 6463 | 1300-1800 1.23
Al-Mg 5056
1200-1500 1.37
Al-Mg-Zn 2003
Al-Zn-Mg 7075, 7175 | 1200-1600 1.45
A.319.0
Al-Si-Cu 800-1200 1.93
1.305.0

Islem sirasinda uygulanan akim yogunluguna bagh olarak plazma desarj sinirinin
asilmasiyla olusan desarj kanallar1 sayesinde altlik ve elektrolitik ¢ozelti arasinda
olusan kimyasal reaksiyonlar sebebiyle olusan kaplamanin faz yapisi
degisebilmektedir. Ciinkii sozkonusu kimyasal reaksiyonlar sonucu olusan
hekzagonal bag yapisi farklilasmaktadir. Elde edilen kaplama XRD yontemiyle
incelendiginde mevcut yapida empiiriteler goriilebilir. Iste bu empriiteler altlik
malzemeden gelmektedir. MAO kaplama sadece o-Al,O;, ¥-Al,Os igerigine sahiptir.
Burada kaplamanin kalitesini gormek amaciyla «o-Al,O; ve 7v-Al,O; miktarlarina
bakilmahidir. Kisaca diger islem parametrelerinin etkisi de gz Oniinde

bulunduruldugunda alasim yapis1 kaplama olusum kinetigini etkilemektedir.

Elektrolitin sicaklig1 proses boyunca sabit tutulmalidir. Ciinkii mikro ark oksidasyon
islemi sirasinda kaplama ile ¢ozelti etkilesimi sonucu olusan, kaplamay1 saglayan
reaksiyonlar termokimyasal reaksiyonlardir. Yani sicakligi artmasi ya da azalmasi,

mevcut reaksiyonlar sonucu olusan yapilari farklilagtirabilir.

Oksit yapisinda iki ayr1 faz mevcuttur. Bunlar o-Al,Os, y-Al,Oy’dir. islem sirasinda,
kaplama yapisinda siirekli olusumu gozlenen desarj kanallarindaki yiiksek sicaklik,
cozeltideki 1s1sal degisimden etkilenebilmektedir Cozelti sicaklifindaki biiyiik degisimler
olusan bu faz yapilarinin kinetigini etkileyerek kaplama yapisim1 ve o6zelliklerini olumsuz

yonde etkileyebilmektedir.

Bununla birlikte MAO diizeneginde mevcut bulunan sogutma sistemi de sicakliga etki

etmekte ve dolayisiyla sogutma hizini etkilemektedir, 6rnegin plazma desarj aninda yari
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erimis alumina diisiik sogutma hizinda a-Al,O; ve yiiksek sogutma hizinda y-
A1203’ye doniismektedir. Sonug olarak kaplama kalitesi sertlik, asinma direnci ve

korozif diren¢ bakimindan etkilenmektedir.

Islem voltaj1 ve anodik akim yogunlugu mikro ark oksidasyon parametrelerinden en
onemli olanlaridir. Ciinkii bu parametrelerin degisimi kaplamanin 6zelliklerini
istenildigi gibi belirlemeye imkan tamimaktadirlar. Kullamilan voltaj ve akim
degerleri ile anodik akim yogunlugu aslinda birbirine paraleldir. Ciinkii islem
sirasinda uygulanan akim/voltaj degerleri ve anot malzemenin yiizey alani sayesinde,
uygulanan anodik akim yogunlugu hesaplanabilmektedir. Genellikle yapilan
arastirmalarda da voltaj/akim degerleri yerine kullanilan anodik akim yogunlugu
iizerinden sonuglar yorumlanmaktadir. Uygulanan voltaj ne kadar ¢ok olursa anodik
akim yogunlugu o kadar artmaktadir. Dolayisiyla kaplamanin yapisi ve yiizey
morfolojisi degismektedir. Yapilan arastirmalar gostermektedir ki voltaj arttigi
siirece kaplama daha c¢ok porozite icermektedir. Ayrica yiizey piiriizliiliigii de o

Olctide artmaktadir (Sekil 4.4).

Sekil 4.3: Voltaj degerine bagl olarak yiizey goriiniimiiniin degisimi (a) 400V,
(b) 440V, (c) 480V.[51]

Ote yandan, islem frekansi kaplama morfolojisini 6nemli 6lciide etkilemektedir.
Sekil 4.5’den goriildiigii gibi, 200 Hz’de olusan porozite miktari, 600 Hz islem

frekansinda olusan poroziteden ¢cok daha fazladir.
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Sekil 4.4: 480V altinda (a) 200Hz (b) 400Hz (c) 600 Hz frekans degerlerinde yiizey
morfolojisinde goriilen degisim. [51]

Yapilan aragtirmalarda elektriksel parametrelerde 6nemli bir yere sahip olan vurus
oraninin (duty cycle) etkisinin oksidasyon isleminde 6nemli bir yere sahip oldugunu
gostermektedir. Ozellikle cift kutup prensibiyle calisabilen sistemlerde bu
parametrenin etkisi 6nemlidir. Bu parametre, kare dalga akim prensibine gore ¢alisan
oksidasyon sistemlerinde, Sekil 4.6’da sematik olarak goriildiigii gibi, pozitif ve
negatif vurus siiresinin toplam c¢evrim siiresine orani olarak hesaplanmaktadir (Esitlik
4.4).

Wb
Ti#}
Tn
tips)
TC-}
=
Wi-}

Sekil 4.5: Pozitif ve negatif voltaj cevriminin sematik gosterimi.
Vurus orani = i 4.4

toplam
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Yiiksek pozitif vurus orami degeri, elektrolit sicakliginin artmasina, porozitenin
artmasina ve islem siliresinin uzamasma sebep olmaktadir. Bu da kaplama
morfolojisini etkilemektedir. Oksidasyonu etkileyen elektriksel parametreler,
kaplamanin kullanilmas: istenen yer ve amaca gore degisebilir. Ornegin kaplama
kalinliginin 6nemli oldugu uygulamalarda 6nem sirasi oncelikle uygulanan voltaj ve
anodik akim yogunlugudur. Korozyon direncinin onemli oldugu durumlarda ise
oncelik sirast uygulanan voltaj, frekans ve vurus oramidir. Diisiik vurus orani, daha

yogun bir kaplama elde edilmesini saglamaktadir.

Sekil 4.6: (a) %15, (b) %25 (c) %35 vurus oran1 degerlerinin yiizey morfolojisine
etkisi [51].

Mikro ark oksidasyon islemini geleneksel anodizasyon islemlerinden ayiran en

onemli ve en gerekli ozellik, MAQO’da uygulanan voltajin, kritik bozunma voltaji

(dielectric breakdown) degerini asmasi sartidir. Islem sirasinda mikro ark

desarjlarinin sayis1 ve siddeti, anodik ve katodik akim yogunlugu siddetlerinin

birbirine yakinligi ile orantilidir. Bu da kaplama biiyiime hizim etkilemektedir.

Kaplama kalinligi cogu zaman anodik akim yogunluguna bagl olarak degismektedir.
Kullanilan altlhik malzemeye ve boyutlara bagh olarak, artan anodik akim yogunlugu

ile birlikte kaplama kalinlig1 da artmaktadir[1, 5, 9].

Anodik akim yogunlugunun degismesiyle, aluminyum alagimlarinda MAO

kaplamalarin bilesimini, mikroyapisin1 hatta mekaniksel ve korozyon direng

21



ozellikleri degisebilmektedir. Kaplama olusurken yiiksek anodik akim yogunlugunda
a-Al,O3, diisiik anodik akim yogunlugunda ise y-Al,O3; olusmaktadir. Ayrica
yapidaki porozite miktar1 ve yogunluk, anodik akim yogunluguna baghdir. Ciinkii
yiikksek akim yogunlugu her zaman icin MAO kaplamalarda yiiksek oranda a-Al;O3
icerigini saglamaktadir. Bu da kaplamanin sertligini énemli o6l¢iide artirmaktadir

[26].
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S. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada 2024 kalite aluminyum alasimina mikro ark oksidasyon islemi
uygulanmis ve bu yontemle iiretilen oksit tabakasimin Ozelliklerine islem

parametrelerinin etkisi incelenmistir.

Mikro ark oksidasyon isleminde, voltaj, akim, islem siiresi gibi degisken
parametreler kullanilmis, daha sonra kaplamanin yapisal, mekanik ve korozyon
ozelliklerini belirlemeye yonelik deneylerle, optimum ozelliklere sahip mikro ark
oksidasyon islem kosullar1 belirlenmistir. Izleyen boliimlerde, deneysel ¢aligmalarin

detaylar verilmektedir.

5.1 Mikro Ark Oksidasyon Islemi

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

negatif voltaj ve akim ile bunlarin uygulanma siireleri degistirilebilmektedir.

1slem oncesi, 25 mm x 5 mm x 5 mm ebatlarinda hazirlanan numuneler, 240 — 2500
mes arasindaki SiC zimparalarla zzmparalanmig, daha sonra ultrasonik banyoda saf

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

Mikro ark oksidasyon islemleri, alkali esashi bir ¢ozelti icinde, farkli pozitif/negatif
voltaj ve akim egerlerinde gerceklestirilmistir. Elde edilen kaplama karakterizasyonu
sonuclarina gore yukarda bahsedilen islem parametreleri degistirilerek yeni
kaplamalar iiretilmis ve optimum mikro ark oksidasyon parametreleri belirlenmistir.
Son olarak T6 1s1l islemi uygulanan numunelere optimum parametreler kullanilarak
mikro ark oksidasyon islemi uygulanmis ve 1sil islemin oksit tabakasinin

performansina etkisi incelenmistir.
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5.2 Karakterizasyon Calismalari

Mikro ark oksidasyon islemleri sonrasinda numune yiizeylerinin karakterizasyonu,
makro ve mikro yiizey incelemeleri, kesit incelemeleri, X 1sinlar1 analizi, yiizey
piirtizliiliigti ol¢iimleri, 1slanabilirlik testleri, sertlik Ol¢limleri, yapisma testleri,

asinma testleri ve korozyon testleri ile yapilmustir.

Makro ve mikro yiizey incelemeleri, ciplak gozle, optik ve tarama elektron
mikroskobu kullanilarak yapilmistir. Kesit incelemeleri Leica optik mikroskopta,
yiizey incelemeleri ise EDS donanimli JEOL JSM-7000F marka taramali elektron
mikroskobunda (SEM) yapilmistir. X—1s1n1 difraksiyonu (XRD) incelemeleri, GBC
MMA 027 model X-isinlar1 cihazinda 28.8 mA, 35 kV gii¢ degerlerinde CuKa tiip

kullanilarak, O — 120° arasinda 0.2°" lik artislar ile taranarak gerceklestirilmistir.

Islanabilirlik (temas agis1) deneyleri, KSV Cam 200 cihazinda hava ortaminda ve saf
su ile yapilmistir. Bu deneylerde numune iizerine damlatilan saf su miktar1 5 pl
olarak sabit tutulmustur. Bu yontem ile su damlasinin oksit kaplanmis yiizeyinin

1slatma kabiliyeti belirlenmistir.

Yiizey piiriizliliigii ol¢iimleri, Veeco Dectac 6M marka profilometrede 5 mg yiik
altinda, numune yiizeylerinde 5000 pum mesafede tarama yapilarak

gerceklestirilmistir.

Sertlik deneyleri, CSM ya da Shimadzu marka mikrosertlik cihazlarinda,
numunelerin kesitleri iizerine 50-100 g yiiklerle Vickers u¢ batirilarak olciilmiistiir.
Her bir sertlik degeri, en az 10 6l¢tim sonucunun ortalamasidir. Bu 6l¢timler kaplama

yapisindaki ¢ok yogun tabaka iizerinden alinmistir.

Mikro ark oksidasyon islemi uygulanmis numune yiizeylerine Rockwell C yapisma
deneyi, Zwick Rockwell sertlik cihazinda 150 kg yiik ile yapilmis ve izler Leica

optik mikroskop ile incelenmistir.

Yiizeyde olusturulan filmlerin asinma deneyleri, karsit hareketli (reciprocating)
Tribotech asinma cihazi ile kuru ortamda yapilmistir. Deney Oncesi numunelerin
yiizey piriizliligii uygun parlatma diskleri ile 0.2 pm degerine indirilmistir.
Asindiric1 malzeme olarak 6 mm capinda alumina top kullamilmistir. Asinma
deneyleri SN yiik altinda, 5 mm/s kayma hiziyla 5 mm uzunlugunda c¢izik

olusturularak yapilmistir. Toplam kayma mesafesi 90000 mm’dir. Asinma
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deneylerinin sonrasinda numunelerin asinma yiizeyleri ve bilye ylizeyleri optik
mikroskopta ve taramali elektron mikroskobunda incelenmistir. Numunelerin asinma
iz alanlar1 (A), iz genislik (W) ve derinligi (D) Veeco marka profilometre ile

oOlciildiikten sonra Esitlik (5.1) ile hesaplanmistir.

W
-

Sekil 5.1: Asinma izinin Derinliginin ve Genisliginin Sematik Olarak Gosterimi

4 - (5.1)

V: Asinma hacmi
L: Asinma izinin uzunlugu (10 mm)
W: Asinma izinin genisligi

D: Asinma izinin derinligi olarak tamimlanmustir.

Kaplamalarin korozyon deneyleri, 30 g/l NaCl + 10ml/l HCI ¢6zeltisi hazirlanarak
yapitlmistir. Numunelerin tim yiizeyleri 0.2 pm piiriizliiliige sahip olacak sekilde
hazirlanmistir. Deney Oncesinde ve deney sirasinda numune agirliklan 6l¢iiliip,

yiizey incelemeleri optik mikroskopta yapilarak zamana gore degisim incelenmistir.
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6. DENEYSEL SONUCLAR VE iRDELEME

Bu boliimde 2024 aluminyum alasimina uygulanan mikro ark oksidasyon islemiyle
iiretilen kaplamalarin fiziksel ve mekanik 6zellikleri ile Boliim 4’de anlatilan islem

parametrelerindeki degisimin kaplama 6zelliklerine etkisi irdelenmistir.

Yapilan deneysel calismalarda yiizeyde olusan film yapisinin karakteristigini
incelemek amaciyla akim kontrollii ve voltaj kontrolli mikro ark oksidasyon
islemleri uygulanmistir. Voltaj kontrollii deneylerde uygulanan pozitif voltaj 300V-
500V, negatif voltaj ise 50V-250V arasindadir. Akim kontrollii deneylerde ise
uygulanan pozitif akim 2A-10A, negatif akim ise 0A-6A arasinda degismektedir.
Islemler 10 dakikalik prosesler seklinde gerceklestirilerek zamana bagl olarak

yiizeyde olusan oksit film tabakasinin morfolojisindeki degisim gozlemlenmistir.

6.1 Yiizey Incelemeleri

Uygulanan mikro ark oksidasyon isleminde farkli voltaj ve akimlarda yiizeyde bir
film tabakas1 olustugu gozlemlenmistir. Voltaj kontrollii ve akim kontrollii deneylere

ait numunelerin makro goriiniimleri Cizelge 6.1 ve 6.2°de verilmektedir.

Cizelge 6.1: Voltaj kontrollii mikro ark oksidasyon iglemi uygulanan numunelerin
yiizeylerinin makro goriintiileri.

V(+/-) =300V-50V | V(4+/-) =300V-100V | V(+/-) =300V-200V | V(+/-) =300V-250V

V(+/-) = 400V-50V

V(+/-) = 400V-100V

V(+/-) = 400V-200V

V(+/-) = 400V-250V

V(+/-) =500V-50V

V(+/-) =500V-100V

V(+/-) =500V-200V

V(+/-) =500V-250V
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Cizelge 6.2: Akim kontrollii mikro ark oksidasyon islemi uygulanan numunelerin
yiizeylerinin makro goriintiileri.

I(+-) = 4A-1A I(+/-) = 4A-2A I(+/-) = 4A-3A I(+/-) = 6A-0A
I(+/-) = 6A-2A I(+/-) = 8A-4A I(+/-) = 10A-2A I(+/-) = 10A-8A

Cizelge 6.1 ve 6.2°den goriildiigii gibi pozitif ve negatif degerler birbirine yaklastikca

numune yiizeyleri gri renkten kahverengiye dogru bir gecis sergilemektedir. A¢ikca
goriilebilen bu farkin yiizeyde olusan oksit filminin farkli yapisindan kaynaklandigi
diigiiniilebilir. Farkli voltaj degerlerinde mikro ark oksidasyon uygulanan
numunelerin X-1ginlart difraksiyon paterni Sekil 6.1°de verilmistir. Buna gore,
yiizeyde beklendigi gibi bir oksit tabakasi olustugu, bu oksit tabaksinin esas olarak

iki ayn faz icerdigi goriilmektedir. Bunlar a-Al,O3 ve y-Al,O; fazlardir.
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Sekil 6.1: Uygulanan voltajin degistirilmesiyle farkli faz yapilarinin olugsmasi
(a) 400V-200V (b)500V-200V.

Jun Tian ve digerleri [11], 2A12 alasimina farkl1 voltajlarda uyguladiklar1 mikro ark
oksidasyon islemiyle elde ettikleri oksit film tabakasini incelediklerinde film
katmaninda Al,O3 yapisinin oldugunu bulmuslardir. Bu yap1 incelendiginde ise film
katmaninin iki ayr1 faz yapisindan olustugunu gézlemlemisler ve bu yapilarin makro
incelemede renk farki olarak da belirlenebildigini ve bu fazlarin a-Al,Os ve y-Al,O;3
fazlar1 oldugunu belirtmislerdir. Makro ve mikro incelemeler karsilastirildiginda
yiizeydeki kahverengi yapinin y-Al,Os, daha i¢ tabakadaki yogun yapinin ise a-
Al,Oj; fazi oldugunu bulmuslardir.

Gnedenkov ve digerleri [8], A7 ve AMg; aluminyum alagimlaria uyguladiklar
mikro ark oksidasyon islemlerinde farkli ¢ozelti ve farkli voltajlar kullanarak,
ozellikle ¢ozelti degisimini ve voltajin etkisini incelemisler ve uygulanan voltaja
bagh olarak anodik akim yogunlugunun artmasiyla numune yiizeylerinde olusan
oksit tabakasindaki renk degisimini fark etmislerdir. Bu degisim anodik akim

yogunlugunun artmasiyla agik griden kahverengiye dogru gézlenen bir degisimdir.
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Cizelge 6.1 ve Cizelge 6.2°de belirtilen akim ve voltajlar uygulanarak oksitlenen

numunelerin  ylizey morfolojileri,

taramal1

elektron mikroskobuyla (SEM)

incelenmistir. Farkli voltaj ve akim degerleriyle yapilan bu islemlere ait goriintiiler

Cizelge 6.3 ve Cizelge 6.4’de goriilmektedir. Mikro ark oksidasyon islemi sonrasi

olusan tipik goriintiisii, piiriizli porlar iceren bir morfolojidir. Bu porlar, desarj

kanallar1 olarak adlandirilmaktadir. Por boyutu ve yiizeyin genel morfolojisi,

uygulanan voltaj ve akim degerlerine bagh olarak degisebilmektedir.

Cizelge 6.3: Voltaj kontrollii mikro ark oksidasyon iglemi uygulanan numunelerin
yiizeylerinin taramali elektron mikroskobu goriintiileri.

V(+/-) =300V-50V

V(+/-) =300V-100V

V(+/-) =300V-200V

V(+/-) =300V-250V

V(+/-) = 400V-50V

V(+/-) = 400V-100V

V(+/-) = 400V-200V

V(+/-) =500V-50V

V(+/-) =500V-100V

V(+/-) =500V-250V
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Cizelge 6.4: Akim kontrollii mikro ark oksidasyon islemi uygulanan numunelerin
yiizeylerinin taramali elektron mikroskobu goriintiileri.

I(+/-) = 4A-1A I(+/-) = 4A-2A I(+/-) = 4A-3A I(+/-) = 6A-0A

I(+/-) = 6A-2A I(+/-) = 8A-4A

Cizelge 6.3 ve 6.4°de goriildiigii gibi hem akim kontrollii hem de voltaj kontrollii
yapilan mikro ark oksidasyon islemleri uygulanan akim ve voltaj degeri arttikca daha

poroz bir film katmani elde edilmektedir.

Voltaj kontrollii deneylerde 6zellikle siire sabit tutulmak sart1 ile uygulanan voltaj
degerleri 300V ile 500 V arasinda degismektedir. Bu degisimin sonuglar
incelendiginde (Cizelge 6.3), artan voltaj degeri ile birlikte, MAQ’ya 6zgii kritik
bozunum voltaji  (dielectric breakdown) degerinin asilmasiyla, yiizeyde
oksitlenmenin gergeklestigi acikca goriilmektedir. Bu goriisii destekleyen bulgular,
300V’da islem goren numunelerin yiizeyinde —yiizeyde herhangi bir oksit tabakasi
olmamamsindan dolayi- hala zimpara ¢iziklerinin goriinmesi, 500V’da islem goren
numunelerde ise, ylizeyin oksitle kaplanmasi sonucu tipik MAO morfolojisinin
gozlenmesidir. SEM fotograflarindan da anlasilacagi gibi uygulanan akim ve voltaj
degerlerinin artmasiyla olusan kaplama daha poroz bir yapiya doniismektedir. Bunun
nedeni, Boliim 4’de anlatildig1 gibi uygulanan anodik akim yogunlugunun artmasiyla
proses sirasinda olusan desarj kanallarinin sayisinin artmasi ve sonug¢ olarak bu
kanallar etrafinda yiiksek 1s1 degisimi sebebiyle amorf bir katilagmanin
gerceklegsmesidir. Proses devam ettigi siirece bu kinetik olay kendini siirekli
tekrarlamaktadir. Dolayisiyla yani agilan desarj kanallann sayesinde altlik

malzemeden gelen iyonlar, elektrolit ¢ozeltisiyle reaksiyona girerek yeni katmanlar
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olusturmaktadir. Yiizey morfolojisi incelendigi zaman, bu durum daha piiriizlii bir
yap1 olustugunu gostermektedir. Sekil 6.2 (a) ve (b)’de uygulanan pozitif ve negatif

voltaj degisimine gore yiizey piiriizliiliiglindeki degisim goriilmektedir.
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Sekil 6.2 : Ortalama yiizey piiriizliiliigiiniin (a) negatif voltaja ve (b) pozitif voltaja
bagli olarak degisimi.

Sekil 6,2’den goriildiigii gibi, uygulanan voltaj degerinin (pozitif ya da negatif)

artmasi, yiizey piiriizliiliigiinii arttirmaktadir. Ozellikle 500V pozitif voltaj degerinde,

negatif voltaj degerlerinin artmasina baglh olarak yiizey piiriizliiligii 6nemli Slciide

yiikselmektedir. Benzer sekilde sabit negatif voltaj degerlerinde, pozitif voltajin

500V olmas1 durumunda yiizey piiriizliiliigii en yiiksek seviyesine ulasmaktadir. Ote

32



yandan uygulanan negatif ya da pozitif voltaja bagh olarak oksit tabaka kalinliginin

degisimi, Sekil 6.3’de verilmistir. Uygulanan pozitif veya negatif voltajlarin

artmasiyla

ylizeyde biriken oksit film tabakasinin kademeli

gbzlemlenmistir.
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Sekil 6.3: Pozitif voltaj (a) 300V iken, (b) 400V iken (c) 500V iken negatif voltaj
degisimine gore kaplama kalinligindaki degisim.
Fanya Jin ve digerleri [24], 2.6-3.2% Cu, 2.0-2.4% Mg, 0.45-0.7%Mn bilesimine
sahip LY2 aluminyum alagimmna uyguladiklar MAO oksidasyon ile yiizey
ozelliklerini ve porozite yapisimi gelistirmeyi amaglamislardir. Bu amacla yaptiklar
caligmada kullandiklan1 elektrolit ¢oOzeltisine demir ilavesiyle olusan film
tabakasindaki degisimi incelemislerdir. Elde edilen kaplamalar karakterize
edildiginde ince kaplamalarin daha az piiriizlillige sahip oldugunu ve kaplama

kalinligr arttik¢a yiizey piiriizliiliigliniin arttigin1 gézlemlemislerdir.

Sundararajan ve digerleri [26], 7075 aluminyum alasimina mikro ark oksidasyon
yontemiyle elde ettikleri kaplamalarda, kaplama kalinhigir elde etmek igin gerekli
olusum mekanizmasinmi incelemislerdir. Yaptiklar1 calismada oncelikle mikro ark
oksidasyonu etkileyen parametrelerden, zamanin etkisini incelemisler ve 1, 3, 5, 20,
20 ve 30 dakikalik siirelerle oksidasyon yapmislardir. Artan iglem siiresi ile olusan
oksit film tabakasi iligkisi incelendiginde, islem siiresiyle kaplama kalinliginin lineer

bir artista oldugu gézlemlemislerdir.

Yiizey morfolojisi incelendiginde ise artan kaplama kalnhg ile yiizey
piiriizliiliigiiniin arttig1 ve daha ince kaplamalarin daha az piiriizliilige sahip oldugu
sonucuna varmislardir. Ayrica yiizey piirtizliilligiine etki eden diger bir faktor de

Boliim 4’de anlatilan ve bu calismada onemli bir yere sahip olan vurus oram (duty
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cycle) etkisidir. Yapilan deneylerde vurus olarak belirtilen ve pozitif/negatif

uygulama siiresi olarak da belirtilen deger %98 dir.

Is giicii parametresinin tam anlamiyla etkisini gorebilmek icin zaman ve uygulanan
voltaj sabit tutularak, uygulama siiresinin degerleri degistirilerek farkli oranlarda
vurug oran1 saglanarak oksidasyon yapilmistir. Sekil 6.4’de kaplama kalinliginin

vurug orani miktaria gore degisimi goriilmektedir.
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Sekil 6.4: Kaplama kalinliginin vurus oranina gore degisimi.

Yukarda goriildigi gibi uygulanan vurus orami azaldikca elde edilen kaplama
kalinlig1 azalmaktadir. Buna bagh olarak da desarj kanallarinin sayis1 ve etraflarinda

olusan kati eriyik yogunlugu azaldigindan piiriizliiliik oran1 da azalmaktadir.

Zhang ve digerleri [51], elektriksel parametrelerin mikro ark oksidasyona etkilerini
incelemek amaclh yaptiklar calismada, uygulama siiresi/vurus orani etkisinin ancak
uygulanan voltaj degeri, kritik bozunum voltaji degerini astiginda, yani yeteri kadar
yiiksek voltajda fark edilir derecede oldugunu bulmuslardir. Bu etkiyi gorebilmek
icin 20A/dm” anodik akim yogunlugu altinda 480V’luk potansiyel enerjide,
uygulama siiresinin degistirilmesiyle elde edilen oksit filmlerin yiizeylerinde gozle
goriiliir bir degisim fark edilmistir. Ozellikle uygulama siiresinin miktar1 artirildik¢a

yiizey piiriizliiliigiinde ve porozite miktarinda 6nemli oranda bir artis mevcuttur.
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6.2 X-Isim Difraksiyon (XRD) Calismalari

Secilen voltaj ve akim degerlerine gore uygulanan mikro ark oksidasyon islemi
sonucunda aluminyum altlik tizerinde bir oksit film tabakasi olustugu ve bu filmin
amorf yapili ve hekzagonal sistemli Al,O3 oldugu daha 6nce belirtilmisti. Yapilan X-
1sinlar incelemelerinde uygulanan farkli voltaj ve akim degerlerine gore farkli faz
yapilarinin olustugu gozlemlenmektedir. Genel olarak olusan oksit film tabakasina
hakim fazlar a-ALO; ve 7v-AlLOs’dir. Islem parametrelerinin degistirilmesiyle

fazlarin oranlar oksit tabakasinda degisiklik gostermektedir.

Uygulanan voltaj veya akim degerlerinin artirilmasiyla yilizeyde olusan oksit film
tabakasindaki kalinlik artisi ve ylizey piiriizliilliiglindeki artis da islem siiresince
voltaj vs. gibi degerlerin degismesiyle elde edilen fazlarin olusmasi veya mevcut
fazlarin miktarinin artmasidan kaynaklanmaktadir. Ornegin uygulanan pozitif voltaj
400V degeri sabit tutulup, uygulanan negatif voltaj degeri degistirildiginde aym
islem siiresi igerisinde olusan fazlarin miktarlarinda artis mevcuttur. Bu durum Sekil

6.5 (a) ve (b)’de acikca goriilmektedir.
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Sekil 6.5: Pozitif voltaj 400V iken negatif voltaj (a) 100V (b) 200V uygulandiginda
olusan faz yapilarindaki artis orani.

Yapilan bu X-1sinlart analizinde belirtildigi gibi pozitif voltaj sabit tutularak ayni
islem siiresinde, artan negatif voltaj ile birlikte olusan a-Al,O3 fazinin miktarinda

artis oldugu agikca goriilmektedir.

Daha ©onceden de bahsedildigi gibi oksit film tabakasimi olusturan iki ayr faz
mevcuttur ve bu fazlar a-Al,O; ile y-Al,O5’dir. Bir kaplamada o-Al,O; oraninin
yiiksek olmasi o kaplamanin kalitesini de artirmaktadir. Ciinkii a-Al,Os, fazina gore
cok daha yiiksek mekaniksel 6zelliklere sahip bir fazdir. Ayrica a-Al,O3 nin ergime
sicakliginin  2000°C’nin iizerinde oldugu diisiiniildiigiinde oksidasyon sirasinda
desarj kanallann cevresinde gerceklesen reaksiyonun ne derece siddetli oldugu

kolayca anlasilabilmektedir.

Artan anodik akim yogunlugu ve islem siiresiyle birlikte kaplama kalinlig
artmaktadir. Ozellikle kaplama kalmligi arttikca yapida mevcut olan  a-AlOs
oraninin yiiksek oldugu goriilmiistiir. Kaplamanin yiizeye yakin yerlerinde ise
v-Al,O3; fazimin baskin faz oldugu literatiirde belirtilmektedir [16,33,36,56,61].
Ancak bu miktar toplamda a-Al,O; dan fazla degildir. Cogu arastirmada da
belirtildigi gibi  y-AlbO3 ylizeydeki 6li tabaka olarak nitelendirilmektedir [16, 26,
53, 55,].
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Daha once belirtildigi gibi voltaj ve akim uygulama siiresinin degistirilmesiyle elde
edilen kalin kaplamalar incelendiginde, yukarda bahsedilen a-Al,O; fazinda goriilen
arti ispatlanabilmektedir. Ornegin pozitif uygulama siiresi 1000 ps olan bir islem
stiresince elde edilen 170 pm’luk bir kaplamaya ait X-1sinlar1 sonucu Sekil 6.6’da

verilmistir.

600

I T<owm

400 4

Sekil 6.6: Pozitif voltaj uygulama siiresi 1000 ps olan kaplamaya ait XRD paterni.

Sekil 6.6’da da goriildiigii gibi artan uygulama siiresiyle elde edilen yiiksek

kalinliktaki kaplamada a-Al,O3 ve y-Al,O; fazlarina ait pikler mevcuttur.

Yang ve digerleri [41], yaptiklan c¢alismada saf aluminyum numunelere maksimum
1000V degerine kadar, alkali c¢ozelti icerisinde mikro ark oksidasyon islemi
gerceklestirmislerdir. Elde ettikleri oksit filmin X-1s1n1 analizi sonucunda mevcut
yapida a-Al,O3, y-Al,O3 ve eser miktarda amorf fazlar oldugunu gézlemlemislerdir.
Ozellikle a-Al,O3 fazinin tabakada yogun olarak bulundugunu fark etmislerdir.
Yaklagik 240 pm’lik kaplamalarinda a-Al;Os fazina uyguladiklari mikrosertlik
testleri ile 2600 kg/mm2 yiiksek bir deger elde etmislerdir. Bu da a-Al,O3 fazinin

kaplama kalitesini onemli derecede etkiledigini kanitlamaktadir.

Xue ve digerleri [53], 2024 aluminyum alasimina 1000V kapasiteli bir MAO
sisteminde, alkali ¢ozelti igerisinde uyguladiklar oksidasyon islemi sonucunda, elde
edilen kaplamanin karakteristigi incelediklerinde, x 1sinlart sonucu, kaplama

yapisinin  a-Al,O3, 7-Al,O; fazlarindan olustugunu tespit etmislerdir. Kesit
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incelemelerinde oksit tabakasinda en fazla bolgeyi a-Al,O3;, nin olusturdugunu, -
AlO3 nmn ise %12 gibi az bir oranda yiizeye yakin kisimda bulundugunu
belirtmislerdir. Numunelerin mekanik testleri sonucunda a-Al,O3, olan kisma, yani
altliga yakin olan bolgenin, yiizeye yakin bolgelere gore ¢cok daha yogun ve sert bir
yapiya sahip oldugunu bulmuslardir. Dolayisiyla a-Al,O3 fazindan olusan bu yogun
bolgenin kaplamanin sertlik ve elastik modiil gibi ¢ok 6nemli iki temel mekanik

ozelligini karakterize ettigini tespit etmislerdir.

Curran ve digerleri [16], 6082 aluminyum alagimina uyguladiklart MAO isleminde
oksit tabakasinin termo-fiziksel 6zelliklerini arastirmiglardir. Yaptiklar1 ¢alismada
pozitif 400V-600V ve negatif 150V-250V arasinda degisen voltaj kontrollii deneyler
sonucunda elde ettikleri kaplamada yogun faz olarak tam kararli o-Al,Os’nin
oldugunu tespit etmislerdir. Yar1 kararli y-Al,O3 faz1 mevut tabakanin yaklasik %30
lik bir kismim olusturmaktadir. Oksidasyon islemi sirasinda uygulanan yiiksek voltaj
sayesinde, yapida siirekli olusan y-Al,O3; ve amorf fazlarin, olusan yiiksek sicaklik
sayesinde kararli a-Al,O3 fazina doniistiigiinii fark etmislerdir. a-Al,O3; fazinin da
yiikksek oranda olmasi kaplamanin termo-fiziksel olarak iyi 6zellikler gosterdigini

aciklamaktadir.

6.3 Islanabilirlik Calismalar:

Islanabilirlik, termal dengede iken damla ile yiizey arasinda olusan temas agis1 olarak
tanimlanabilir. Damlanin damlatildig1 yiizeye ve kullanilan siviya bagl olarak damla
cesitli sekiller alabilir. Damla ile yiizey arasindaki temas agisimin O ile 90° arasi
olmas1 durumunda sivinin yiizeyi 1slatabildigi, temas agisimin 90 ile 180° olmasi

durumunda damlanin yiizeyi 1slatamadig1 sdylenir [87].

Islanabilirlik bir bakimdan yiizey enerjisiyle de ilgilidir. Yiizey enerjisi diistiigii
siirece 1slatma agis1 artar. Mikro ark oksidasyon islemi uygulanmis numunelere ait

1slatma acisinin uygulanan voltaja bagl olarak degisimi, Sekil 6.7°de verilmistir.

39



150

140 ]
130 ]
120 -
110 ]
100 ]
90 ]

80 ] L} ] L} ] L} ] L} ] L} J L) J
200 250 300 350 400 450 500 550

Islatma Agisi, derece

Voltaj Degeri, volt

Sekil 6.7: Artan voltaj degerine bagl olarak 1slatma acisindaki degisim.

Yukardaki grafikten de goriildiigii gibi artan voltaj degerine bagh olarak 1slatma agis1
degerinde azalma goriillmektedir. Daha ©Onceden bahsedildigi gibi artan voltaj
degeriyle yiizey piiriizlillugtindeki lineer artis sonucu , 1slatma agisindaki bu diisiis
gozlemlenebilmektedir. Piiriizliiliigiin artmasi ylizey enerjisini artiracagindan 1slatma
acist degerinde azalma goriilmektedir. daha Once bahsedilen islem parametrelerinin
etkisi gozoniine alindig1 zaman, ylizey piiriizliiliigiiniin artmasina sebep olan yiiksek
voltaj/akim degeri, yiiksek anodik akim yogunlugu, yiiksek bekleme siiresi (duty
cycle) gibi degerler arttikca piiriizliiliik degeri artacagindan, 1slanabilirlik kabiliyeti

azalmaktadir.
6.4 Sertlik Deneyi Sonuclar:

Yapilan deneysel calismalar sonucunda mevcut numunelerin yiizey Ozellikleri
incelenerek kaplama kalinliginin yiiksek oldugu numuneler sertlik testi igin
secilmislerdir. Ciinkii onceki kisimlarda bahsedildigi gibi kaplama kalinliginin
yiiksek olmasi, oksit film igerisindeki kararli a-Al,Os; fazinin cok olmasi anlamina
gelmektedir. Kararli a-Al,O; fazi bir kaplama igerisinde ne kadar cok olursa
mekaniksel ve fiziksel 6zellikler o derece yeterli olmaktadir.Bu arastirma icin secilen
pozitif 500V negatif 100V uygulanarak elde edilen oksit filmleri kullanilmistir.
Kullanilan numunelerde degisen islem parametresi uygulanan pozitif/negatif

bekleme siireleridir. Yaklasik olarak kaplama kalinliklari 18-170 pm arasinda
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degismektedir. Sozkonusu numunelere ait SEM goriintiileri Cizelge 6.5°de

verilmistir.

Cizelge 6.5: Voltaj kontrollii MAO islemi uygulanan numunelerin
yiizeylerinin voltaj uygulama siiresine gore degisimi.

T(+) 1000 ps T(+) 3000 ps T(+) 4000 pis T(+) 5000 ps
T(-) 5000 pis T(-) 5000 ps T(-) 5000 ps T(-) 4000 ps

T(+) 5000 ps T(+) 5000 ps T(+) 5000 ps T(+) 5000 ps

T(-) 3000 ps T(-) 1000 ps T(-) 5000 ps T(-) 2000 ps

Cizelge 6.5°den goriildiigii gibi bekleme siiresindeki degisim yiizey morfolojisini
onemli olciide etkilemektedir. Ozellikle T(+) 1000 - T(-) 5000 bekleme siiresine
sahip numune en piiriizli yiizeye sahiptir. Bu sebeplerden &tiirii, sertlik Sl¢iimii
saglikli bir sekilde yiizeyden yapilamamaktadir. Ciinkii oksit filmin iist katmaninda
bulunan ve Oli tabaka olarak adlandirlan yan kararli y-Al,O3 fazimin kolay
giderilebilir olmasi, sertlik Olciimiinii engellemektedir. Bu yiizden sertlik testleri
numunelerin kesitleri hazirlanarak yapilmistir.

Uygulanan bekleme siiresi farki sayesinde yiizeyde olusan oksit tabakasindaki

kalinlik fark: Sekil 6.8’de goriilmektedir.

(b)
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(c) ©

Sekil 6.8: Degisen bekleme siireleri ile elde edilen farkli kalinliklardaki kaplamalarin
kesitinin SEM goriintiisii;(a)130 um, (b)80 pum, (c)50um, (¢)18 um

Vurus (duty cycle) oranlarina gore elde edilen numunelerden 4 tanesi kaplama

kalinhigr sirasina gore secilmis, 50 ve 100 g yiikler kullamlarak Shimadzu

mikrosertlik cihazinda sertlik 6l¢timleri yapilmistir.

Mikrosertlik deneyi, altlik malzemeden baslayarak yiizeye kadar yaklagik 20 um’luk
araliklarla olciilerek yapilmistir. Deney sonrasinda yapilan incelemede daha 6nce de
belirtildigi gibi kaplamada yogun faz olarak bulunan althiga yakin kisimdaki, a-Al,O3
fazinin sertlik degerleri, yiizeye yakin ve yarnn kararl y-Al,Os; fazimin sertlik

degerlerinden daha yiiksek olarak bulunmustur (Sekil 6.8).
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Sekil 6.9: T(+)1000ps—T(-)5000us Bekleme Siiresinde V(+)=500V-V(-)=100V Parametreli
MAO Kaplamanin arayiizeyden itibaren yiizeye dogru mikrosertlik degisimi.
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Sekil 6.9’den de goriildiigii gibi althk malzemeye en yakin bolgelerin sertlik
degerleri en yiiksek ¢ikmakta ve yiizeye yakin yerlerde en diisiik ¢cikmaktadir. Althik
malzemeden yaklasik 10 um mesafede elde edilen deger 1820 HV dir. Yiizeye yakin
yerlerden alinan en diisiik deger ise 839 HV’dir. Altlik malzemenin sertlik degeri 70
Hv oldugu diisiiniildiigiinde bu deger bile oldukga yiiksektir. Daha once de
belirtildigi gibi bunun sebebi olusan farkli faz yapilarindan kaynaklanmaktadir. Elde

edilen izler ve sertlik degerleri Sekil 6.10’da goriilmektedir.

1542 Hv

1810 Hv

Sekil 6.10: T(+)1000us—T(-)5000us bekleme siiresinde V(+)=500V-V(-)=100V parametreli
MAO kaplamanin sertlik deneyine ait optik mikroskopta ¢ekilmis mikroyap1
goriintiisii (50x).

Altlik malzeme olan 2024 aluminyum alasimina T6 1s1l islemi uygulanmis ve daha

sonra mikro ark oksidasyon islemi uygulanmistir. Bu islem sonrasinda oksit

tabakasindaki sertlik degisimi incelenmistir (Sekil 6.11)
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Sekil 6.11: T6 151l islem uygulanmis numuneye ait mikroyapi goriintiileri ve
mikrosertlik degerleri.

Sekil 6.11°da goriildiigii gibi kaplama elde edilen sertlik degerleri standart olgiiler
icerisindedir. Ancak burada onemli olan, kaplama kalinhigi ile g6z Oniine alinip
karsilastirlldiginda ayn1 faz yapilarinda, 1s1l islemsiz numuneye gore daha yiiksek
sertlik degerlerinin elde edilmis olmasidir. Bu farkliligin sebebi, boliim 4’te detayhi
olarak anlatilan mikro ark oksidasyonun bir karakteristigi olan plazma desarj
kanallaridir. Oksidasyon siiresince siirekli reaksiyon halinde olan desarj kanallari,
altlik malzemeden kopan iyonlar ile elektrolitik ¢6zelti iyonlarinin reaksiyona girip,
reaksiyon iiriinlerinin kanal etrafinda soguyarak birikmesi goriilmektedir. Isil islem
uygulanmis 2024 aluminyum alasiminin sertligi 70 Hv den 160 Hv e cikmistir.
Dolayisiyla yapida mevcut olan bu degisim, oksidasyon sirasinda gerceklesen
plazma desarj reaksiyonlarini da etkileyerek, reaksiyon iiriinlerinin farklilasmasina
sebebiyet verdigi, dolayisiyla daha sert ve yogun kaplamalarin olustugu

diistiniilmektedir.

Xue ve digerleri [1], SiC takviyeli 2024 aluminyum alagimina, Na,;SiO3 (6-10 g/I) ve
KOH (1-2 g/) bilesimli elektrolit ¢ozeltisinde, 400-600 V pozitif aralik ve 200-100V
negatif aralikta yaptiklann oksidasyon islemiyle elde ettikleri kaplamalarin
karakterizasyonu yapmislardir. Mevcut kaplamalarin XRD analizinde yogun faz

olarak a-Al,O; ve dis katmanlara dogru y-Al,O3 ve mullit (3A1,05:25i0,) fazlarinin
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bulundugunu gormiislerdir. 50 g yiik altinda yapilan mikrosertlik testlerinde ise
kaplamanin dis kismindan igeri dogru ilerlendiginde sertlik degerlerinin arttigini fark
etmislerdir. Bu deger altlik malzemeden yaklasik 15 pm mesafede maksimum 2000
HV’dir. Dis katmandaki yiiksek oranli SiO, sertlik degerini diisiirmektedir. i¢
taraftaki yogun kisimda bulunan mullit, a-Al,O3 ve y-Al,O5 fazlar da yaklagik 800
HV’yi agmaktadir. Bu deger de 2024/SiC kompozit altliginin kendi sertlik
degerinden oldukc¢a fazladir.

Moo Lee ve digerleri [47], %20 SiCp icerikli kompozit A356 aluminyum alasimini,
15 g/l sodyum aluminat +3 g/l sodyum silikat ¢ozeltisinde, yaklasik 25-50 dk ik
siirelerde, anodik akim yogunlugu 2000-2200 A/m? degerinde mikro ark oksidasyon
islemine tabi tutmuslar ve numune yiizeylerinde yaklasik 50-100 pum’lik kaplamalar
elde etmislerdir. Elde edilen bu kaplamalarin mekaniksel 6zellikleri incelendiginde,
yapilan sertlik testlerinde, sertligin 600 Hv ile 1700 Hv arasinda degistigini
gozlemlemislerdir. Kullanilan althgin sertligi 100 Hv’dir. Altliktan yiizeye dogru
ilerledikce sertlikte goriilen bu degisim, kaplama yapisina bakildigi zaman fark
edilen porozite miktarindan ve x 1sinlart analizi sonucu elde edilen farkli fazlarin

yapida bulunmasindan kaynaklandigini tespit etmislerdir.

Jin ve digerleri [60], mikro ark oksidasyon ile iiretilmis kaplamalarin mekaniksel
ozelliklerinin gelistirilmesi maksadiyla, 6zellikle sertlik degerinin artirmak igin
yapidaki porozite miktarinin azaltilmasi1 gerektigini, daha sert kaplamalar elde etmek
icin daha yogun tabakalar tiretilmesi gerektigini diistinmiistiir. Bu amacla kullandig1
LY2 aluminyum alagimina alkali NaWO;, NasPO4+12H,0 ¢o6zeltisinde 10A/dm?>
akim yogunlugunda mikro ark oksidasyon islemi uygulamistir. Prosesi baslatmadan
once ¢ozelti icerisine belli miktarda Fe tanecikleri ilave etmistir ve 350V-400V DC
akimla oksidasyon siirecini baglatmistir. Elde edilen kaplamalarin mekaniksel
karakteristikleri incelendiginde Fe ilavesi yapilan kaplamalarin, Fe ilavesiz

kaplamalara gore oldukca yogun ve sert bir yapiya sahip olduklarimi gormiislerdir.

Sundararajan ve digerleri [26], 7075 aluminyum alagimina, 0,3 Alem? akim
yogunlugunda, 3,5,10,20 ve 30 dakikalik siirelerde oksidasyon islemi gerceklestirmis
ve maksimum 90 pm’lik kaplama elde etmislerdir. Mikro sertlik ol¢iimleri 0,98 N
yiikkle Vickers ug¢ kullamilarak gergeklestirmislerdir. Test sonuclarinda MAO

kaplamalarin  karakteristik  6zelligi olan, maksimum sertlik arayiizeyde
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(altlik/kaplama), minimum sertlik kaplama yiizeyinde kuralinin dogrulugunu

gormiiglerdir.

6.5 Rockwell C Yapisma Deneyleri

Rockwell C deneyi, numune yiizeyindeki oksit film tabakasina uygulanan 150 kg lik
yiik ile olusan izin yapis1 optik mikroskopta incelenmesi prensibine dayanmaktadir.
Bu sayede olusan iz detayli olarak incelenerek, kaplamada meydana gelen
deformasyon karakteristikleri gozlenmekte ve kaplamanin kalitesi ve dayanimi test
edilmektedir. Cizelge 6.6 ve Cizelge 6.7°de voltaj ve akim kontrollii deneylere ait
numunelerin optik yiizey resimleri gosterilmektedir.

Cizelge 6.6: Voltaj kontrollii mikro ark oksidasyon islemi uygulanan numunelerin
Rockwell C yapisma deneyine ait optik mikroskop goriintiileri (100x).

V(+/-) = 300V-50V | V(+/-) = 300V-100V | V(+/-) = 300V-200V | V(+/-) = 300V-250V

V(+/-) = 400V-50V | V(+/-) = 400V-100V | V(+/-) = 400V-200V | V(+/-) = 400V-250V

V(+/-) = S00V-50V | V(+/-) = 500V-100V | V(+/-) = 500V-200V | V(+/-) = 500V-250V
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Cizelge 6.7: Akim kontrollii mikro ark oksidasyon islemi uygulanan numunelerin
Rockwell C yapisma deneyine ait optik mikroskop goriintiileri (100x).

I(+/-) =4A-1A I(+/-) =4A-2A I(+/-) = 4A-3A I(+/-) = 6A-0A

I(+/-) = 6A-2A I(+/-) = 8A-4A I(+/-) = 10A-2A I(+/-) = 10A-8A

Cizelge 6.6 ve 6.7°de verilen optik mikroskop fotograflari incelendiginde, 6zellikle
pozitif ve negatif voltaj/akim arasindaki deger farki arttik¢a yani uygulanan anodik
akim yogunlugu arttikca kaplama-althk dayaniminin olumsuz etkilendigi
anlasilmaktadir. Bu durum V(+)300V, V(-)250V kosullarinda iglem goren numunede
acikca goriilmektedir.

Pozitif voltaj degerinin 400V oldugu numunelerin yiizeyleri incelendiginde herhangi
bir sorun olmadigin diisiinebiliriz. Ancak daha 6nce sunulmus olan kalinlik degerleri
ve SEM goriintiilerine bakilacak olursa, ozellikle SEM goriintiilerinde numune

yiizeyinde istenilen dl¢iide kaplama olugsmadigi acik¢a goriilmektedir.

Akim kontrollii deneylere ait numunelerin yiizey fotograflari incelendiginde, yiiksek
akim yogunlugunda elde edilen kaplamalara uygulanan yiik sonrasinda, iz gevresi
incelendiginde lokal olarak kaplamada kopmalar meydana geldigi goriilmektedir.
Ozellikle akim yogunlugunun yiiksek oldugu 6A-8A-10A degerlerinde agikga
goriilmektedir. Akim siddeti 4A olan kaplamalarda ise proseste sabit zaman sartinda
yapilan MAO kaplamada, yalittmsal bozulma siirecini baglatabilecek kadar yeterli

akim yogunlugu elde edilemedigi i¢in ince ve zayif oksit tabakalar1 olusmustur.
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Dolayisiyla iki asamali gergeklestirilen mikro ark oksidasyon isleminde elde edilen
sonuglarin degerlendirilmesiyle 500V-100V parametresiyle yapilan kaplamanin

uygun ozellikler tagidig1 diistiniilmektedir.

6.6 Asinma Deneyleri

MAO parametrelerinin degistirilmesiyle elde edilen oksit filmlerinin karakteristik
ozellikleri incelenmis ve voltaj kontrollii deneylerin akim kontrollii deneylere gore
daha genis ve kontrol edilebilir bir isleyis mekanizmasi oldugu sonucuna varilmistir.
Voltaj kontrollii deneylerde ise daha 6nceki boliimlerde bahsedilen parametrelerin
degistirilmesiyle mekaniksel ve fiziksel anlamda iyi ozellikler gosteren S00V-100V

uygulanan oksidasyon filmin aginma davraniglar bu boliimde incelenmistir.

Asinma testi icin secilen numuneler, bekleme siiresi parametresinin kaplama yapisina
etkisini gormek amacl oksidasyon yapilan numunelerdir. Pozitif ve negatif bekleme
stirelerinin degisimiyle elde edilen bu numunelerin listesi Cizelge 6.8 de verilmistir.

Cizelge 6.8: Bekleme siireleri degisimine gore asinma once numune 6zelikleri ve
islem parametreleri

Pozitif - Negatif bekleme Parlatma oncesi kalinlik, Parlatma Sonrasi
siiresi, s um Kalinlik, pum
1000 — 5000 130 100
3000 — 5000 123 90
4000 — 5000 92 60
5000 - 3000 30 20

Asinma deneyi Oncesinde numune yiizeyleri 4000 mes SiC zimpara ile hazirlanmis
ve daha onceki boliimlerde bahsedilen 6lii tabaka olarak adlandirilan amorf, yar
kararl1 y-Al,O3 fazinin giderilmesi saglanmistir. Bu oran toplam kaplama kalinliginin
yaklagik olarak %30’u civarindadir. Daha sonra yiizey uygun kimyasallar ile
parlatma islemine tabi tutulmus ve tiim numunelerin yiizey piiriizliiliikkleri yaklasik
0.2 pm seviyesine indirilmistir. Bu islemler sayesinde amorf ve piiriizlii iist tabakanin
aginma izi Ol¢iimlerine olumsuz etkisi ortadan kaldirilmistir. Boylece kaplama
kalitesini belirlemede Onemli bir rol oynayan o-Al,O; fazimin asinma o6zellikleri

goriilebilecektir.

Numuneler hazirlandiktan sonra optimum asinma deney sartlart belirlenmistir.

Yapilan testlerde en uygun sartlar SN altinda 6 mm ¢apl alumina bilya kullanilarak
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Smm asinma izi olusturacak sekilde, toplam 90000mm asinma mesafesi elde edilmek

suretiyle bulunmustur.

Elde edilen aginma izlerine ait mikro fotograflar ve SEM goriintiileri Cizelge 6.9’da

gosterilmektedir.

Cizelge 6.9: Asinma Deneyi Yapilan Numunelerin Optik Mikroskop ve SEM
Mikroskop Goriintiileri.

Pozitif — Negatif Vurus
Bekleme siiresi, s

Optik mikroskop
goriintiileri

SEM goriintiileri

1000 - 5000

3000 — 5000

4000 - 5000

5000 - 3000

Yukarda bahsedilen deney sartlarinda elde edilen asinma izleri profili incelendiginde

elde edilen degerler Cizelge 6.10°da gosterilmistir.
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Cizelge 6.10: Farkli Bekleme Siirelerinde Edilen Kaplamalarin Asinma Iz Degerleri

Pozitif - Negatif bekleme siiresi, s | Genislik, um | Derinlik, pm | Asinma Alani, pm’
1000 -5000 400 3,90 1224
3000 —5000 300 4,2 989
4000 -5000 300 3,0 706
5000 -3000 260 0,6 122,46

Cizelgeden goriildiigii gibi farkli bekleme siireleriyle elde edilen farkli kalinliktaki
kaplamalarin asinma davranigt lineer olarak degismektedir. Bu degisimi Sekil

6.12°de grafiksel olarak goriilmektedir.

T=1000- T=3000- T=4000- T=4000- T=5000-
5000 5000 5000 5000-T6 3000
Bekleme Siiresi, ps

Sekil 6.12: Bekleme siireleri degisimiyle elde edilen aginma iz alanlart.

Ozellikle pozitif bekleme siiresinin diismesiyle elde edilen maksimum kalinliktaki
kaplamanin asinma direnci digerlerine gore diisiik ¢ikmaktadir. Bunun sebebi
kalinlik arttikca mevcut yapidaki gozenek sayisinin da artrms olmasidir. Yine
Cizelgedan goriildiigii gibi en ince kaplama olan diisiik negatif bekleme siiresine
sahip numunedeki film tabakasinin asinma direnci yliksek ¢ikmistir. Bunun sebebi
bekleme siiresi oranin diisitk olmasi oksidasyon sirasinda altlik malzeme ile ¢ozelti
kimyasallart1 arasinda olusan mevcut kinetik reaksiyonlarin yeterli seviyeye
ulasmadan, yapidaki desarj kanallar1 etrafinda katilasarak birikmesi oldugu

diistiniilmektedir.

Ayrica altlik malzemenin yapisinin degistirilmesiyle uygulanan MAO islemi sonucu
elde edilen kaplamadaki mekaniksel degisim incelenmesi icin altlik malzemeye T6

151l iglemi uygulanmistir. Althk malzemenin sertligi 70 Hv den 160 Hv e ¢iktig
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gozlemlenmistir. Secilen T(+)=4000us-T(-)=5000us parametresiyle uygulanan MAO
islemi sonrasinda elde edilen kaplamanin mikrosertlik degerleri ve yorumlar1 6.4.
Sertlik Deneyi Sonuclar1 boliimiinde verilmisti. Bu numuneye uygulanan asinma
deneyi sonuglar1 incelendiginde, ayni sartlarda yapilan 1sil islemsiz MAO prosesine

gore daha az asinma oldugu gozlemlenmistir.

Elde edilen asinma izlerine ait farkli biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri Sekil 6.13 de

verilmektedir.

Sl ©
T ST e

@ b
Sekil 6.13: T6 1s1l islemi uygulanmis T(+)4000us-T(-)5000us bekleme siireli MAO
numunesine ait aginma izlerinin SEM goriintiileri (a)75X (b)200X

Mevcut numunedeki asinma izinin profili incelendiginde asinma iz alanin yaklagik
olarak 503um? oldugu hesaplanmustir. T6 1s1 islemi sonrasi yapilan MAO sonucu
olusan kaplamanin yogunlugu 1s1l islemsiz numuneye gore daha yiiksektir. Olusan iz
derinligi alan1 1s1l islemsiz numune de 706 um2 oldugu goz 6niine alindiginda asinma
direncindeki artis kolayca goriilebilmektedir. Sekil 6.14 (a) ve(b) de iki numuneye ait

yiizey profili gosterilmektedir.
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Sekil 6.14: (a) 1s1l islemsiz ve (b)T6 Isil islemi Uygulanmis T(+)4000ps-T(-)5000ps

bekleme siireli MAO numunesine ait asinma izlerinin yiizey profilleri.
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Wei ve digerleri [40], alkali silikat ¢ozeltisinde MAO uyguladiklar1 2024 aluminyum
alasiminda korozyon ve asmmma dayamimi agisindan elde ettikleri kaplamayi
incelemiglerdir. 160um’lik kalinliktaki kaplama uygulanan metalografik islemlerle
tist kisimdaki 60 pm’lik olii tabaka giderilerek asinma testi yapmislardir. Asinma
testi kuru ve yaglayicili ortamda celik bilye kullanilarak 2,60 m/s hizla 300N-1410N
arasinda artan yiiklerde yapmislardir. Sonuglar incelendiginde ozellikle parlatilmisg
yiizeylerde, yag ortaminda yapilan aginma testlerinin kuru ortama gore miikemmel

sonuclar verdigini gormiislerdir.

Shen ve digerleri [4], duplex Al,Os/aluminyum numunelere uyguladiklart MAO
islemi sonrasinda yaptiklart asinma testlerini islemsiz ve islemli numunelere
gerceklestirmislerdir. Test sirasinda bazi noktalarda islemli (kaplamali) numunedeki
aginma oraninin islemsiz numuneye gore daha fazla oldugunu fark etmislerdir.
Detayli incelemeler sonucu bu olayin, islemli numunelerin yiizeylerinde bulunan 6lii
tabaka olarak adlandirilan y- Al,O3; fazindan kaynaklandigim tespit etmisleridir.daha
yogun olan i¢ tabakaya ait yapilan asinma testlerinde ise elde edilen kaplamanin

miikemmel aginma direnci oldugunu bulmuslardir.

Wang ve digerleri [22]ticari Al-Cu—-Mg alasimina uyguladiklart MAO islemi
sonrasinda elde ettikleri kaplamanin asinma direncini incelemislerdir. Asinma testini
maksimum 1920 MPa lik yiik altinda, c¢elik bilya kullanilarak yapmislardir. Test
sonuglar1 incelendiginde aginma sirasinda meydana gelen malzeme kaybi1 oraninin ilk
baslarda artmakla beraber ,bir miiddet sonra azalip sabit bir degere ulastigim fark
etmislerdir. Detayli incelemede bunun sebebinin, kaplama yiizeyinde zayif bag

yapisina sahip amorf yapidan kaynaklandigini bulmuslardir.

6.7 Korozyon Deneyleri

Korozyon deneyleri, daha dnceden uygun mekaniksel ve fiziksel 6zellikler gdsteren
ve bekleme siirelerine gore ayrilmis numunelerden segilerek yapilmistir. Mevcut
numunelerden bekleme siiresi T(+)=4000pus-T(-)=5000ps olan numune korozyon
deneyi icin secilmistir. Kullanilan 2024 aluminyum altlik T6 1s1l islemine tabi
tutulup, belirtilen bekleme siireleri kullamlarak tekrar MAO yapilmistir. Islemsiz
numuneler de dahil olmak iizere 4 numune hazirlanilan 30 g/l NaCl + 10ml/l HCl

korozyon ¢ozeltisinde 12 giin siireyle test edilmistir. Test sonuglari numunelerin
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agirlik kayiplaria gore hesaplanmistir. Elde edilen test sonuclar grafiksel olarak

sekil 6.15’de gosterilmektedir.

N
[e)

(98]
(e}

p—
o

Spesifik Korozyon Kaybi
g/mmZXIO :
[\®]
(e)

o

0 24 48 72 96 120 144 168 192 216 240 264 288

Daldirma Siiresi, saat

—&— Kaplamasiz —8— T6-kaplamasiz —&— MAO —e—T6-MAO

Sekil 6.15: Korozyon testi yapilan numunelerin zamana bagl olarak agirliklarindaki
degisim.

Sekil 6.15’den goriildigii gibi islemsiz 2024 alasimi T6 islemi uygulanmis islemsiz
numuneye gore daha iyi korozif direng gostermektedir. Aym sartlardaki
T(+)=4000ps-T(-)=5000ps islem parametreli MAO uygulanmis numunelerde ise T6
islemi uygulanmis kaplamali numune ile T6 uygulanmamis kaplamali numune
arasinda korozyon direncinin birbirlerine ¢ok yakin oldugu goriilmektedir.
Kaplamasiz numunelere gére MAO uygulanmis numunelerin korozyon direncinde

yaklagik olarak %30 artis mevcuttur.
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7. GENEL SONUCLAR

2024 aluminyum alagimimna KOH+Na,SiO3 ¢ozeltisinde, farkli akim ve voltajlar

uygulanarak yapilan mikro ark oksidasyon islemi sonucunda elde edilen kaplamanin

ozellikleri ve islem parametrelerindeki degisimin kaplama yapisma etkisi asagida

siralanmastir.

1.

2.

3.

KOH+Na,Si0; cozeltisinde siire sabit tutulmak sartiyla farkli degerlerde
akim kontrollii ve voltaj kontrollii deneyler yapilmis, bu deneyler sonucunda
numune yiizeylerinde farkli Ozelliklerde oksit tabakasi olustugu
gbzlemlenmistir.

Voltaj kontrollii deneylerin sonuclar1 incelendiginde pozitif 300V sabit
tutulmak sartiyla negatif voltaj degisimine gore olusan oksit film tabakalari,
ancak negatif voltaj 250V oldugu sartta beklenilen MAO karakteristik
tabakasini olusturmaktadir. Bunun sebebi MAO ya 6zgii kritik bozunum
voltaji  (dielectric breakdown) degerinin asilmasidir. 400V uygulanan
numunelerin yiizeyleri incelendiginde herhangi bir oksit tabakasinin yeterli
derecede olusmadigi gozlemlenmistir. Sebebi yeterli kritik bozunum
voltajinin asilmamis olmasidir. 500V uygulanarak yapilan deneylerde ise
uygulanan farkli negatif voltaj degerlerinin her birinde yeterli kritik bozunum
voltaj degerinin asildigi ve istenilen MAO karakteristik oksit tabakasinin
olustugu goézlemlenmistir.

Akim kontrollii deneyler incelendiginde uygulanan pozitif ve negatif akim
degerlerine gore, kritik bozunum voltajinin asilmasi durumunda oksit
tabakasimin olustugu gozlemlenmektedir. Voltaj kontrollii deneylerle
karsilastirildiginda, SEM goriintiilerinden fark edilecegi gibi, istenilen
karakteristikte bir oksit filmi olusmadigi gozlemlenmektedir. Yapilan
Rockwell C yapisma testleri sonucunda ise kaplamanin yeterli yapisma

gostermedigi anlagilmaktadir.
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10.

Voltaj kontrollii deneylerde siirenin etkisi incelendiginde, artan oksidasyon
stiresiyle birlikte yiizeyde olusan kaplama kalinligi ve yiizey piiriizliiliigi
lineer olarak artmugtir.

Yapilan 1slatma agis1 testlerinde uygulanan voltajin artmasiyla 1slatma
acisinin azaldigr gézlemlenmistir. Bu durum uygulanan voltajin artmasiyla
yiizey piiriizliiliigli degerinin artmasiyla ilgili oldugu diisiiniilmektedir.
Yapilan XRD analizleri sonucu, oksit tabakasinin a-Al,O; ve y-AlLOs
fazlarindan olustugu goriilmiistiir. Cekilen SEM goriintiileri incelendiginde
kaplamanin farkli yogunlukta iki bolgeden olustugu acikca goriilmiistiir.
Literatiirde yapilan arastirmalarin sonuclariyla karsilastirildiginda altiga
yakin olan yogun tabakanin a-Al,Os3, yiizeye yakin olan az yogun tabakanin
ise y-Al,Os oldugu diistiniilmektedir.

Farkli voltaj degerlerinde elde edilen numunelerin XRD paternleri
incelendiginde, artan voltaj degeri ve artan islem siiresine bagli olarak oksit
yapisindaki a-Al,O; fazinin siddetinde artis oldugu gozlenmistir.

Farkli voltajlarla yapilan MAO islemi sonucunda elde edilen farkh
kalinliktaki kaplamlarin mikrosertlik deneylerinde maksimum 1810 HV
sertlik degeri bulunmustur. Kesitten yapilan sertlik testleri sonucu altlik-
kaplama arayiizeyinden yiizeye dogru ilerledikce sertlikte azalma oldugu
gbzlemlenmistir. Bu sonucun, kaplama yapisinda bulunan farkli yogunluktaki
fazlardan kaynaklandigi diistiniilmektedir.

Yapilan sertlik testleri ve kalinlik Olgiimlerine gore ideal oksit film
ozelliklerini saglayan kaplama sartlarn pozitif 500V, negatif 100V
uygulanarak yapilan mikro ark oksidasyon islemi oldugu kararlastirllmistir.
Elektriksel parametrelerden birisi olan bekleme siiresi etkisini incelemek
amacgh farkli degerler kullamilarak islem yapilmistir. Bu islemler sonucu
negatif bekleme siiresi sabit tutularak, pozitif bekleme siiresinin azaltilmasi
durumunda elde edilen kaplama kalinhiginin arttigit goézlemlenmistir.
T(+)=1000ps-T(-)=5000ps degerleri kullamlarak yapilan oksidasyon
isleminde elde edilen kaplama kalinligi 170 pm’dur. Pozitif bekleme siiresi
sabit tutulup, negatif bekleme siiresi azaltildig1 zaman ise elde edilen kaplama
kalinhigr azaldigi gozlemlenmistir. T(4+)=5000ps-T(-)=1000us degerleri
kullanilarak yapilan oksidasyon isleminde elde edilen kaplama kalinligr 18

pum’dir.
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11.

12.

13.

14.

Yiizey oOzelliklerine bekleme siiresinin etkisi incelendiginde pozitif bekleme
siiresinin azaltilarak yapilan MAO isleminde ylizey piiriizliiliigliniin arttig1
gozlemlenmistir.  T(+)=1000ps-T(-)=5000us  parametrelerinde  yapilan
islemde Olgiilen yiizey piriizliliigi 10 pm’dir. Negatif bekleme siiresi
azaltilarak yapilan MAO isleminde ise yiizey piiriizlilligiinin azaldig
gozlemlenmistir.  T(+)=5000us-T(-)=1000us parametreleri kullanilarak
yapilan MAO isleminde 6l¢iilen yiizey piirtizliliigii 3 pm’dir.

Bekleme siireleri ve kaplama kalinliklarina gore secilen numunelerde yapilan
asinma testlerinde, malzeme {izerinde olusan oksit filmin iyi derecede
asinmaya dayanikli oldugu goriilmiistiir. Bekleme siirelerinin farkina gore
karsilastirildiginda en kalin kaplama elde edilen T(+)=1000us-T(-)=5000us
parametreli numunenin asinma direnci, diisilk kaplama kalinligina sahip
T(+)=5000ps-T(-)=3000us parametresine sahip numuneden daha diisiik
oldugu gozlemlenmistir. Bunun sebebi olarak da artan kaplama kalinligi ile
birlikte yapida mevcut porozitenin artmasi oldugu diistiniilmektedir.

Althik malzemeye uygulanan T6 1sil islemi ile althgin sertligi 70HV den
160HV'e ciktigi gozlemlenmistir. Isil islem uygulanan bu numuneye
T(+)=4000ps-T(-)=5000ps parametreli MAO islemi uygulandiginda elde
edilen kaplamada en yiiksek sertlik degeri 1600 HV oldugu goézlenmistir.
Ayn1 numuneye yapilan aginma testi sonucunda, aym sartlardaki 1s1l islemsiz
numuneye gore daha yiiksek asinma direnci gosterdigi sonucuna varilmistir.
Bu sonuca gore 1s1l islem yapilan altlik sayesinde yiizeyde olusan oksit filmin
daha da yogun bir yapida olustugu diisiiniilmektedir.

Korozyon deneyleri sonucunda numune yiizeylerinde olusan oksit filmin iyi
bir korozyon direnci gosterdigi belirlenmistir. Bekleme siirelerinin degisimine
hazirlanan numunelerde en iyi korozyon direncini T(+)=4000us-T(-)=5000ps
parametreli numune gostermistir. Althk malzemeye uygulanan 1si1l islem
sonrast  T(+)=4000ps-T(-)=5000us  bekleme siireli MAO islemi
uygulandiginda elde edilen kaplamanin korozyon direnci, 1s1l islemsiz ve ayni

sartlarda iiretilen numuneye gore daha yiiksek oldugu sonucuna varilmistir.
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