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6082 KALITE ALUMINYUM ALASIMININ MiKRO ARK OKSIDASYONU
YONTEMIYLE YUZEY MODIFiKASYONU

OZET

Son yillarda ozellikle otomotiv ve uzay endiistrisinde aluminyum gibi hafif
metallerin ve alagimlarinin kullanimi 6nemli Ol¢lide artis gOstermistir. Bu artisin
baslica sebepleri hafif metallerin iyi mekanik oOzellere sahip olmasi, kolay
sekillenebilmeleri ve geri doniistiiriilebilir olmalaridir. Tasarimlardaki agirhigin
azaltilmasiyla yakit tasarrufu saglanmakta ve bunun sonucunda havaya birakilan
egzoz gazi miktar1 azalmaktadir.

Aluminyum alagimlari, bunun gibi iyi Ozelliklerinden dolayr genis bir alanda
kullanilmaktadir. Fakat diisiik yiizey sertligi ve asinma direngleri gibi dezavantajlar
aluminyum alagimlarindan yapilan parcalarin kullanim Omriinii azaltmakta ve
kullanim alanin kisitlamaktadir.

Yiizey modifikasyonlar1 ile bu dezavantajlarin giderilmesi miimkiin olmaktadir.
Mikro ark oksidasyon (MAOQ) olarak adlandirilan yeni bir yiizey islemi teknigiyle
aluminyum gibi hafif metaller, kalin ve sert aluminyum oksit (Al,O3) seramik
tabakasiyla kaplanarak asinma direncleri arttirilmaktadir.

Anodik oksidasyon prensibine dayanan mikro ark oksidasyon (MAO) teknigi, son 10
yil igerisinde ¢ok yaygin bir sekilde uygulama alani bulmustur. Bir elektrolit ¢ozeltisi
igerisine yerlestirilen anot numuneye yiiksek degerlerde voltaj verildiginde malzeme
ylizeyinde oksit tabakasi olusumu baslar. Bu geleneksel bir anodik oksidasyon
islemidir. Yikselen voltaj ile birlikte kritik bir voltaj degerine ulasilir. “Dielectric
breakdown” olarak adlandirilan bu kritik esik degeri asildiginda malzeme yiizeyinde
mikro boyutlarda arklar olusmaya baslar. Bu islem mikro ark oksidasyon islemi
olarak tanimlanir. Diger kaplama yontemlerine gore olusturdugu oksit tabakasimnin
kalinlig1, yiiksek yapisma kuvveti, porozite miktari, diisiik maliyeti ve ¢evre dostu
olmasi ile avantajli bir gériiniim sergilemektedir.

Bu calismada mikro ark oksidasyon yontemiyle 6082 aluminyum alagimi {izerinde
olusturulan oksit tabakasinin yapisi ve mikro ark oksidasyon igslem 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 tabakasiin
ozellikleri taramali elektron mikroskobu incelemeleri, kalinlik, piiriizliiliik, 1slatma
acist, XRD analizi, sertlik, asinma ve korozyon testleriyle incelenmistir.
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SURFACE MODIFICATION OF 6082 QUALITY ALUMINUM ALLOY BY
THE MICRO ARC OXIDATION PROCESS

SUMMARY

In recent years, use of light metals and their alloys are becoming increasingly
important, especially in the automotive and aerospace industries. Reasons of that
increase are light metal’s good mechanical properties, good ductility and recycling.
Reduction of weight in designs causes fuel economy so that amount of exhaust gas
decreases.

Because of the this kind of good properties aluminum alloys are used widely.
However, the poor surface hardness and wear resistance of aluminum, reducing
lifetime of components that produced from aluminum, limits its use in applications.

This kind of disadvantages can be eleminate with surface modifications. With a new
surface treatment technique called “Micro arc oxidation (MAQO)”, wear resistance of
light metals like aluminum is increased by coated with thick and hard aluminum
oxide (Al,O3) ceramic layer.

Micro arc oxidation (MAO), which basen on anodic oxidation, is used very common
in last 10 years. When high voltage is applied to the anode in an electrolytic solution,
an oxide layer starts 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 ocur 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 friendly to the enviroment.

In this study, the effect of micro arc oxidation process and the variation of the
parameters on the surface parameters 6082 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. Properties of oxidized and untreated specimens are observed with
scanning electron microscope examinations, thickness, roughness, contact angle,
XRD analysis, hardness, wear and corrosion tests.
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1. GIRIS

Aluminyum alagimlar yiiksek mukavemet, diisiik yogunluk, iyi fiziksel ve kimyasal
performanslarindan dolay1 en ¢ok ilgi ¢eken malzemelerden birisidir [1]. Hafif
malzemelere olan talep artisindan dolay1 aluminyum ve alagimlar1 daha genis alanda

kullanilmaktadir [2].

Aluminyum hafif metaller gurubuna giren ve teknik alanda ¢ok kullanilan bir
metaldir. Aluminyum, diisiik 6zgil agirligmin (2.7 g/cm3) yani sira, yiiksek elektrik
ve 1sil iletkenlik, atmosferik korozyona direng, kolay iiretilebilirlik ve diger

metallerle gekme dayanimi yiiksek alagim olusturabilme gibi 6zelliklere sahiptir [3].

Aluminyumun oksijene karsi olan yiiksek afinitesi nedeni ile, yiizeyde metalin
havayla temas etmesi sonucu, ince fakat yogun bir oksit tabakasi (Al;O3)
olusmaktadir. Bu tabaka aluminyumu pek c¢ok ortamda korozif etkilerden korur,
ancak bazi asit, baz ve tuz ¢ozeltileri bu koruyucu oksit tabakasinin yapisini

bozmaktadir [4].

Bu problemin azaltilmasi i¢in ¢esitli ylizey modifikasyonlart uygulanarak
ozelliklerinin iyilestirilmesi gerekmektedir. Uygulanan yiizey modifikasyonunun en
etkili yollarindan birisi, ylizeyde kromat iyonlar1 olusturacak bir 6n islemle
miimkiindiir. Ancak bu yontemde kullanilan kimyasallar yiiksek derecede zehirli
oldugundan ve c¢evreye olan zararlarindan dolayr uygulanmasi sakincalidir [5,6].
Dolayisiyla, bu yontemin yerini dolduracak yeni bir teknigin kullanimi son yillarda
yayginlasmigtir. Anodik oksidasyon prensibine dayanan Mikro Ark Oksidasyon
(MAO) teknigi yeni bir yiizey kaplama islemi olarak son 10 y1l igerisinde ¢ok yaygin
bir sekilde arastirma ve uygulama alan1 bulmustur [7-10].

Cevre dostu bir kaplama yontemi olan MAO, ¢ok farkli mekanik ve fiziksel yapiya

sahip kaplamalarin 6zellikle Mg, Ti, Al gibi malzemeler ve bunlarin alagimlarinin

yiizeylerinde olusturulmasina imkan tanimaktadir.



Bu yontem bir elektrolit icerisine daldirilan s6z konusu malzeme ve alagimlarin
plazma kimyasi ve elektrokimyasal reaksiyonlarin sinerjistik etkisi ile olusan plazma
bosalmalar1 sayesinde yiizeyin kalin, sert, asinmaya ve korozyona kars1 direngli bir

tabaka ile kaplanmasi esasina dayanmaktadir.

MAO prosesinin bir diger avantaj1 karmasik ylizey geometrisine sahip pargalarin tim
yiizeylerinin ayni kalinlik ve 6zelliklere sahip sert, asinma ve korozyona direncli
filmler ile kaplanmasina imkan tanimasidir. Bu sayede ylizeyin sadece belli bir

kismin1 hedef gostererek kaplama yapan tekniklere tstiinliik saglar [10,11].

Bu calismada 6082 kalite aluminyum alasimina alkali esasli bir ¢ozelti i¢inde (1g/1
KOH+3g/l Na,SiO3), voltaj ve akim kontrollii mikro ark oksidasyon islemi
uygulanarak olusan oksit film tabakasinin o6zellikleri incelenmistir. Olusan
kaplamanin yiizey morfolojisi ve mikro yapisi incelenerek; siire, akim/voltaj
degisimi, pozitif/negatif vurus siiresi (uygulama/bekleme siiresi), vb. gibi mikro ark
oksidasyon parametrelerinin olugan oksit film tabakasi yapisina etkileri

gbzlemlenmistir.



2. ALUMINYUM VE ALUMINYUM ALASIMLARI

2.1 Aluminyumun Genel Ozellikleri

Aluminyum hafif metaller gurubuna giren ve teknik alanda ¢ok kullanilan bir
metaldir. Hafif metal terimi, 6zgiil agirligi 3.8 g/em®den kiiciik olan metaller icin
kullanilmaktadir ve bu simifin iginde, aluminyum, magnezyum, potasyum, lityum ve
berilyum bulunmaktadir. Bunlar arasinda 6zellikle aluminyum ve magnezyum en
yaygin kullanilan metallerdir. Aluminyum, diisiik 6zgiil agirhiginin (2.7 g/cmg) yant
sira, yiksek elektrik ve 1sil iletkenlik, atmosferik korozyona direng, kolay
tiretilebilirlik ve diger metallerle ¢gekme dayanimi yiiksek alagim olusturabilme gibi

ozelliklere sahiptir [3].

Aluminyumun oksijene karsi olan yiiksek afinitesi nedeni ile, yiizeyde metalin
havayla temas etmesi sonucu, ince fakat yogun bir oksit tabakasi (Al,O3)
olusmaktadir. Bu tabaka aluminyumu pek c¢ok ortamda korozif etkilerden korur,
ancak bazi asit, baz ve tuz c¢ozeltileri bu koruyucu oksit tabakasinin yapinsin

bozmaktadir [4].

2.2 Aluminyum Alasimlar:

Aluminyum alagimlar1 dokiim ve dovme olmak tizere iki grupta siniflandirilmaktadir.
Dovme aluminyum alasimlari, Cizelge 2.1°de goriildiigii gibi, Aluminyum Birligi’nin
(Aluminum  Association) siniflandirmasina  gére 4 rakamli bir simgeyle
tanimlanmaktadir. Burada ilk rakam bilesimdeki ana elementi, ikinci rakam ise
orijinal alasimdaki oranindan daha farkli bir oranda bulunan element sayisini
belirtmektedir. Dolayisiyla, ikinci rakamin O olmasi, serinin orijinal alagimin
gostermektedir. Son iki rakamin ise 1XXX serisinin disindaki alagimlarda 6zel bir
Oonemi olmayip, alagimi o dizinin diger alagimlardan ayirmak i¢in kullanilmaktadir.
1XXX serisi ise, saf aluminyumu temsil ettiginden, son iki rakam, aluminyumun

saflik derecesinin bir 6l¢iisii olarak, % 99’dan sonraki rakamlar1 gostermektedir [3].



Cizelge 2.1: Aluminyum Birligi’nin ddvme aluminyum alagimlarini siniflandirma

sistemi [3].
Simge Ana alagim elementi
IXXX % 99.00 veya daha fazla aluminyum
2XXX Cu
3XXX Mn
AXXX Si ve Cu ve/veya Mg
SXXX Mg
6XXX Mg ve Si
TXXX Zn
XXX Diger elementler
XXX Yaygin olarak kullanilmayan seriler

Bu alagimlardan 6XXX grubuna ait olan 6082 alasimin kimyasal bilesimi Cizelge
2.2°de gosterilmistir. Ote yandan, aluminyum dékiim alasimlar1 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

gostermektedir.

Aluminyum alasimlarindan, 2XXX, 6XXX ve 7XXX grubu alagimlara ¢okelme
sertlesmesi adi verilen bir 1s1l igslem uygulanabilir ve bu yolla alagimin sertlik ve
dayanimi O6nemli Olgiide arttirilabilir.  Aluminyum alagimlarindaki — alagim
elementlerinin en 6nemli islevlerinden biri, saf aluminyumun siineklik ve korozyon
direncini olumsuz yonde etkilemeden saf aluminyumun diisiik akma sinirini
yikseltmektir. Bu 6zelligi kazandiran elementler. manganez, magnezyum, silisyum,
bakir ve ¢inko olup, diisiik miktarlarda bile kaymaya kars1 direnci arttirarak akma
dayanimini yukseltirler; sekil degistirme kabiliyeti ise etkilenmez. Bu elementlerin
oranlarinin daha yliksek olmasi halinde, sert, kirillgan intermetalik bilesikler olusur.
Boylelikle dayanim daha da yiikselir ancak sekil degistirme kabiliyeti kaybolur. Bu

nedenlerle dovme alasimlari, az alagim ihtiva ederler.

Cizelge 2.2: 6082 Aluminyum alagiminin kimyasal bilesimi (%) [12].

6082 Zn Mg Cu Cr Mn Fe Si Ti Al

Kimyasal
Bilesim 0,2 0,6-1,2 0,1 025| 04-1 0,5 <13 0,1 | Kalan
Aralig1




3. MIKRO ARK OKSIDASYON ISLEMIi

3.1 Mikro Ark Oksidasyon Isleminin Tarihcesi

Mikro ark oksidasyon islemi malzeme yiizeyinde poroz, kismen kaba ve saglam
yapismis bir oksit tabakasi olusturulmasini saglayan heniiz gelismekte olan bir
tekniktir. Bu islem ¢0zlinmiis tuzlar igeren -elektrolitik bir banyo igerisinde

elektrokimyasal oksidasyon ile yiiksek voltaj akim davranisini birlestirir [13].

Mikro ark oksidasyon (MAO) islemi, yaklasik 40 yi1l 6nce Sovyetler Birligi’nde,
onceleri akademik, sonraki yillarda ise denizalti pargalarinin iiretimi g¢ercevesinde
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 calisilan bir arastirma konusudur.

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

oxidation) sayilabilir [14,15].

Amerika’daki pek ¢ok patentli isleme ek olarak Avrupa Keronite, Kepla-Coat,
Tagnite, Anomag, EC? adlan altinda, Israil ise Almag-Al adiyla kendi mikro ark
oksidasyon teknolojilerini gelistirmislerdir. Bu iilkelerin yami sira, Cin, Japonya ve
Avustralya da mikro ark oksidasyon teknolojisi uygulamalarma katilmiglardir

[13,16].



3.2 Mikro Ark Oksidasyon Isleminin Uygulama Alanlar

Mikro ark oksidasyon islemi, otomotiv endiistrisi, uzay endiistrisi, askeri alanda, vs.
gosterdigi avantajlardan dolayr pek c¢ok uygulama alani bulabilmektedir. Bu
yontemle iiretilen kaplamalar kalin seramik kaplama istenen uygulamalarda
kullanilabilirler. Ayrica geleneksel anodik oksidasyon islemleriyle kaplanamayan
yiiksek silisyum igeren aluminyum alagimlari ve magnezyum alagimlar1 bu teknikle
kaplanabilirler. Mikro ark oksidasyon islemi ile iiretilen seramik kaplamalar boyalara

kars1 gosterdikleri kuvvetli egilim ile miikemmek bir boya taban1 gérevi gorebilirler.

Mikro ark oksidasyon iglemi ile liretilmis kaplamalar yiiksek sicaklik dayanimlart ile
uzay araglarinda ve roketlerde koruyucu olarak kullanilabilir ki, bu tiir kaplamalarin
miikemmel dielektrik 6zelliginden faydalanarak yalitkan ortamlarda kullanilmasi da
miimkiindiir. Bunlara ek olarak mikro ar oksiadasyon islemi ile iiretilen kaplamalarin
degisik renkleri de, bu yontemle iiretilen malzemelerin mimari uygulamalarda

kullanilabilecegini gosterir [13].

Miikemmel dielektrik 6zellik gdstermesi nedeniyle, 1siya dayanikli kaplamalar,
fiizelerin ve uzay mekiklerinin koruyucu kaplamalarinin iiretiminde deger kazanir.
Diger yandan, MAO teknolojisi farkli alagimlarin kaplanmasi sonucu ortaya ¢ikan

degisik renklere bagli olarak mimari alanlarda da uygulama alanlar1 bulabilir [17].

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 siralanmistir:

1. Kimyasal uygulamalar: Orta seviyeli sicakliklara, gii¢lii asit ve bazlara karsi

direnglidir. 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, siir yaglama kosullarinda kullanimi

da mimkiin kilmaktadir.

3. Termal uygulamalar: Oksit tabakasinin 1s1l iletkenligi, diger metallere gére 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 bdlgeler) icin

uygundur [18].

3.3 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 c¢ok avantaji oldugu yalniz

bunun yaninda bazi dezavantajlar1 da beraberinde getirdigi gdzlenmistir.

Mikro ark oksidasyon teknolojisinde islem Oncesi numune hazirlama islemi diger
teknolojilere gore daha az onem arz eder. Bu durum {iretim siirecinin daha hizli
islemesini ve islem Oncesi numune hazirlamada kullanilacak ¢ozeltilerin ¢evresel
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, ytiksek silisyum
iceren dokiim malzemelerin bu yontem ile 300um kalinliga kadar kaplanabilmesidir

[13,19].

MAO teknolojisi ¢evreye kars1 duyarli, zehirli atiklar icermeyen bir kaplama yontemi
olarak hafif metallerin geleneksel yontemlerle kaplanmasina alternatif olmaktadir.
Sagladig1 benzersiz asinma ve korozyon direnci sayesinde Ozellikle otomotiv
sanayinde kullanilan celik esasli pargalarin yerine Al, Ti, Mg, vb. hafif alasimlarin

kullanilmasina imkan tanimaktadir [20].
MAO prosesinin belli bagh avantajlar1 soyledir:
e On veya son yiizey islemleri gerekli degildir.
e Cevreye kars1 duyarl ve pahali olmayan elektrolitler kullanilir.
e Kaplama rengi degistirilerek dekoratif amacl kullanilabilmektedir.

e Yiiksek sertlige sahip (Al i¢cin 2000 HV) kaplamalar elde edilmektedir.



e Diisiik siirtiinme katsayili yiizeyler olusturulur (f= 0,005-0,01).
e Yiiksek asinma direncine sahiptir.

e Yiiksek sicaklik dayanimi 6zelliginden dolayr termal bariyer kaplama olarak

kullanilmaktadir.
e Dielektrik dayanimi 10-20V/Mikron’ dur.
e Cesitli ortamlarda korozyona karst dayaniklidir.

MAO prosesinde kontrol edilebilen karakteristikler akim yogunlugu, voltaj, elektrolit
bilesimi, sicaklik, vb. degistirilerek farkli yap1 ve oOzelliklere sahip kaplamalar
iiretilmektedir. Uretilen kaplamanim yiizeyi mikro seviyede piiriizliilige sahip
oldugundan dekoratif veya islevsel amagli ikincil kaplamalarin yiizeylerine
uygulanmasina imkan vermektedir. Bu agidan polimerler, seramikler ve metaller
degisik yontemlerle SOL-GEL CVD, PVD, Akimsiz Ni kaplama, vb. kaplama
yiizeyine uygulanabilmektedir [19].

Bu avantajlart mikro ark oksidasyonun geleneksel anodik oksidasyon yontemlerine
gore tercih edilir olmasini 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 giic kaynagina
thtiya¢c duymaktadir. Bu yliksek enerji parca tiirli ve boyutuna bagh olarak tehlikeli
bir liretim siireci olusturur. Kullanilan enerji miktar1 géz 6niine alindiginda mikro ark
oksidasyon isleminde iiretim maliyetinin geleneksel anodik oksidasyon yontemlerine
gore fazla oldugu goze carpar. Ayrica malzeme ylizeyinde olusan yiiksek sicaklik
nedeni ile de islemde kullanilan ¢ozeltinin sogutulmasi icin yiiksek kapasiteli bir
sogutucuya ihtiya¢ duyulacaktir. islem sonucu olusan seramik kaplama piiriizlii ve

oldukea kirilgandir, bu nedenle en dis ylizeyde aginma direnci oldukca diisiiktiir.

Seramik kaplamanin i¢ katmanlar1 ise tam tersi bir 6zellik gosterir. Bu katmanlar
oldukga sert ve asinma dayanimi yliksek bolgelerdir. Fakat malzeme yilizeyinde
olusan bu seramik kaplamanin iist katmaninin kaldirilmasi hem maliyet agisindan
hem de {iretim agisindan verimli degildir. Mikro ark oksidasyonun pek c¢ok
avantajinin yaninda yukarida belirtilen dezavantajlari, bu teknolojinin kullanim

alanlarin1 kisitlamaktadir [13].



3.4 Mikro Ark Oksidasyon Donanim ve Prosesi

Proseste kullanilan sistem basit olarak Sekil 3.1°de goriilmektedir. Hava
ortamindayken ylizeyinde kararli bir oksit filmi olusturan metal, glic kaynagina anot
olarak baglanir. Genellikle paslanmaz ¢elikten imal edilen tank devreyi tamamlamak
tizere katot gorevi goriir. Sulu c¢ozelti igerisinde homojenligi saglamak {izere
karigtirict  kullanilmaktadir. Metal yiizeyinde plazma olusumu nedeniyle sulu
coOzeltideki sicaklik artislarini azaltmak i¢in sogutma suyu cift cidarli tank igerisinden
dolastirilarak sistemin daima optimum sicaklikta caligmasi saglanir. Eger sicaklik
artiglarim1  6nlemek icin direk olarak c¢ozeltini ayr1 bir sogutma {initesinden

gecirilmesi diisiiniiliirse filtreleme islemi yapilmak zorundadir. [19].
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Sekil 3.1: MAO isleminde kullanilan donanim [19].

Mikro ark oksidasyon islemi, elektrolit ¢ozelti igerisine daldirilmig anot numuneye
negatif voltaj, katoda ise pozitif voltaj verilmesi ile anot lizerinde ark olusturulmasi

ve numunenin yiizeyinin oksit kaplanmasi olarak tanimlanabilir.

MAO isleminde kullanilan elektrolitler karboksilik asit, vanadat, permanganat,
polimer ve dispersant, vb. katigkilar igeren silikat, aluminat, metafosfat, borat ve

hidroksitleri igerirler [13]. Bunlarin yaninda kaplama yapisini modifiye etmek i¢in



elektrolit icerisine grafit ve MoS, gibi kat1 yaglayicilar ve teflon (PTFE) da ilave
edilebilir [16].

Elektrot sicakligi, 10 — 60°C araliginda kontrol edilmektedir. Mikro ark oksidasyon
isleminde, yiliksek voltaj ve akim degerlerine ulasildigindan, banyo sicakliginin

belirli bir aralikta tutulabilmesi i¢in bir sogutma iinitesine de gerek duyulmaktadir.

Anot olan numuneye negatif voltaj uygulanmasi ile malzeme yiizeyinde oksit filmi
olusumu baslamaktadir. 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 ylizeyinde metal iyonlari ile

hidroksil iyonlar1 zit yonlere hareket ederek oksit olusumunu baslatirlar [21].

Malzeme yilizeyinde ark olusumu i¢in gerekli kritik potansiyel, esasen elektrodun
kutupsalligina, elektrot malzemesi ve elektrolit bilesimine baglidir ancak sicaklik,
elektrolit konsantrasyonu ve yilizey geriliminden etkilenmez. Yapilan teorik
caligmalar, malzeme yiizeyindeki kivilcim noktalarindaki yerel gecici sicakligin
neredeyse giinesin merkezindeki sicakliga yaklasarak birka¢ bin Kelvin’e

ulasabildigini belirtmektedir [13].

Snizhko ve arkadaglar1 [22], MAO isleminin fiziksel ve kimyasal temellerini
arastirmis ve MAO’ nun 4 degisik basamakta gergeklestigi sonucuna varmiglardir.
Bu basamaklar Sekil 3.2°de gosterildigi gibi 1) anodlama, ii) anodlama ve anodik
¢Oziinme iii) anodlama, anodik ¢6ziinme ve oksijen ¢ikisi ve son olarak da iv) mikro

ark olusumu olarak gosterilmistir.

10



Mikro-ark
Bnodiama baslangicl Z
Y E
- £
Z B
- =
= ©
>° o
Anodlama Mikro-ark
nmr * oksitlenme
Coézlinme
II + IV
Anodlama Oksijen gikigi
i @)
Cézlinme o L st
Zaman (s)

Sekil 3.2: MAO islem basamaklari [22].

3.4.1 MAO akim-voltaj karakteristikleri

Sekil 3.3’te genel olarak islem siiresince akim-voltaj degisimi goriilmektedir. Normal
kosullarda metal yiizeyinde var olan pasif film tabakasi 1 noktasina kadar ohm
kuralina uygun davranis gosterir ve bu noktadan sonra ¢éziinmeye baglar. Pratikte bu
deger malzemenin korozyon potansiyeline denk gelmektedir. 1-2 araliginda yeniden
pasiflesme ile gozenekli oksit filmi olusur ve voltaj diisiisiiniin biiyiik cogunlugu bu
arada meydana gelir. 2 noktasinda oksit filmi igerisindeki elektrik alan kuvveti kritik
degeri asar ve bu degerin 6tesinde darbe veya tiinelleme iyonlagsmasi sonucunda film
kiritlir. Bu durumda oksit filmi ylizeyinde hizlica hareket eden parlak kivileimlar
gbzlenir ve bu olay biiylimeye yardimci olur. 3 noktasinda darbe iyonlagmasi termal
iyonlagma prosesleri ile desteklenerek daha yavas fakat daha biiylik ark-desarjlar
ortaya cikar. 3-4 araliginda kalinlasan oksit filminin ¢ogunlugunda negatif yiik
artistyla termal iyonlasma engellenir. 4. bdlgede ise mikro-arklarin giicii artar ve
metal igerisine ilerleyerek filmin termal olarak kirilmasina ve hasara sebep
olabilirler. 2 noktasindan 6nceki voltaj degerleri geleneksel anotlamay: temsil eder

ve MAO prosesi bu voltaj degerlerinden daha yiiksek voltajlarda gergeklestirilir [23].

11



A = ; R
/ (A) Geleneksel | PEO
anotilama 3 4
2
b o
! 5 i Ark bdlgesi
Mikroark
Kivileim bélgesi
— “sparking” R
8 i balgesi >
T e M T .

Sekil 3.3: Elektrot yiizeyindeki dielektrik filminde gerceklesen akim-voltaj degisimi[23].

Yerokhin ve arkadaglar1 [24], oksitlenme reaksiyonlarinin agama asama tam olarak
anlagilmasinin ve agiklanmasinin metal-elektrolit ara yiizeyinde olusacak olan filmin
karakteristigi acisindan Onemli oldugunu gostermislerdir. Ayrica diger bir
calismalarinda dijital video gorlintiileme sistemi ve istatistiksel yaklasimlar
kullanarak aluminyum altlik tizerindeki kaplamada olusan fazlarin ve kaplama

yapisinin tekli ve ¢oklu arklara bagli olarak nasil degistigini gostermislerdir [25].

3.4.2 MAO’ da kullanilan gii¢ kaynaklar:

MAO yonteminde degisik tip gii¢ kaynaklart kullanilmaktadir. Bunlar dogru akim,
titresimli dogru akim, dengelenmemis alternatif akim ve heteropolar titresimli akim
tiplerinde gili¢ kaynaklaridir. Dogru akim tip giic kaynadi galvanostatik ve
potansiyostatik olarak akim rejimlerinin uygulanmasini saglar. Fakat yiizey desarj
karakteristiklerinin diizenlenmesindeki zorluklardan dolayt MAO siirecinin kontrolii
sinirlandirilmistir. Belirli sebeplerden dolayr dogru akim gii¢c kaynaklar basit sekilli

numunelerde ve ince kaplamalarda kullanilir [22,26,27].

Elde edilen sonuglara gore sabit akim yogunlugu hem islem zamani hem de
oksitlenme isleminin kontrolii acisindan kaplamada bir avantaj saglamaktadir
[23,24,28]. Uygulanan akimin sabit olmasinin bir dezavantaji ise kaplamalarin
gbzenekli bir yapida olmasini sonucunu ¢ikarmaktadir. Bu ise 6zellikle korozyon
dayanimi agisindan istenmeyen bir 6zelliktir. Bu gézenekli yapidan kurtulmak igin
bazi farkli alternatif akim dalga formlarindan yararlanilan ¢aligmalar yapilmistir. Bu
calismalarda gozeneksiz, korozyon ve asinma dayamimi yliksek kaplamalar elde

edilmistir [29,30].
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3.4.2.1 Dogru akim gii¢ kaynaklar:

Normalde bir koprii devresine dayanan sistem, dogru akimin galvanostatik ve
potansiyostatik rejimlerinin uygulanmasma imkan verir. Bununla birlikte yiizey
desarj karakteristiklerinin ayarlanmasi zor oldugundan prosesin kontrol edilebilme
imkant sinirlandirilmistir. Dogru akim gii¢ kaynaklar1 bu nedenle sadece basit sekilli

parcalar ve ince kaplamalar i¢in kullanilmaktadir [23].
3.4.2.2 Titresimli dogru akim gii¢ kaynaklari

Titresimli dogru akim kullanim1 prosesin kontrollii olarak kesilmesine ve bu nedenle
arkin ylizeyde kalma siiresinin ayarlanmasina imkan tanir. Ayni zamanda titresim
sekli de degistirilebilir. Biitiin bu 6zellikler islem sirasinda 1s1l degisimlerin kontrol
edilmesine imkan verir ve kaplama kompozisyonu ile yapisi degisir. Bununla birlikte
titresimli akim kullanimi, elektriksel olarak yiikli bir c¢ift tabakanin olusumu
nedeniyle elektrot yiizeyinin ilave polarizasyonuna yol agabilir. Bu durumda

istenilen akim degerine ulasabilmek icin yiiksek voltaj (<1000 V) gerekebilir [23].
3.4.2.3 Dengelenmemis alternatif akim gii¢ kaynaklari

Elektrotun ilave polarizasyonu alternatif akim giic kaynagi kullanilarak
engellenebilir ve bu arada ark kesilmesi yoluyla ileri proses kontrolii ayni sekilde
devam ettirilir. Ayrica farkli genliklerde pozitif ve negatif alternatif akim

uygulanmasi, kontrol edilebilen kaplama ¢okelmesi araliginin genisletilmesine imkan

verir [23].

3.4.3 MAO icin elektrolit secimi

MAOQO prosesinin pratikte gerceklestirilebilmesi, metal-elektrolit ikili se¢iminin
dikkatli sekilde yapilmasini gerektirir. Bunun i¢in genellikle metal pasiflesmesi igin
kullanilan polarizasyon test verileri esas aliabilir. Sekil 3.4’te aluminyum alasimlari

tizerinde oksit kaplamasi iiretmek icin kullanilan elektrolitler 6 gruba ayrilmistir.
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Sekil 3.4: Aluminyumun MAO islemi igin kullanilan ¢esitli elektrolitlerin I=f(U)
fonksiyonu. Anodik polarizasyon, (1) hizli metal ¢o6ziinmesi (2) yavas metal
¢oziinmesi (3) dar voltaj araliginda metal pasiflesmesi (4) genis bir pasiflesme
araligiyla kompleks davranis (5) zayif ve (6) giiclii metal pasiflesmesine onciiliik
edebilir [23].

Bu 6 elektrolit sunlardir:

1. Aluminyumun hizli ¢dziinmesini saglayan tuz ¢ozeltileri, NaCl, NaClOs,

NaOH, HCI, NaNOs ;
2. Yavas metal ¢oziinmesini saglayanlar, HySO4, (NH4) 2S,0g, Na;SOy ;

3. Dar bir voltaj araliginda metal pasiflesmesini saglayan elektrolitler, soydum

asetat, fosforik asit;
4. Kompleks davranig gosteren floriir elektrolitler, KF, NaF;
5. Metalin zayif¢a pasiflesmesini destekleyen elektrolitler;

6. Metalin gii¢lii bir sekilde pasiflesmesini saglayan elektrolitler, borik asit,
fosforik ve karbonil asit, inorganik polimerler (silikatlar, aluminatlar,

tungstat, molibdat)
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Sekil 3.4’de gorildigi gibi (4)-(6) gruplarindaki elektrolitler, kivileim olusum
voltajina ulagilmasini kolaylagtirdigindan MAO ydntemiyle kaplama iiretimi i¢in en
avantajli olanlardir. Bu elektrolitler kaplama kompozisyonuna olan katkilardan

dolay1 4 sinifa ayrilirlar:
a) Kaplamaya sadece oksijen katan ¢ozeltiler,
b) Kaplamaya diger elementleri katan anyonik bilesenler igeren elektrolitler,
¢) Kaplamaya diger elementleri katan katyonik bilesenler igeren elektrolitler,

d) Makro parcagiklarin kaplama kompozisyonuna Kkatilmasini saglayan

slispansiyonlar.

(2) ve (3) grubundaki elektrolitler kullanilarak, hem altligin oksitlenmesi hem de
elektrolit icerisindeki maddelerin altlik yiizeyine ¢okelmesi ile kaplama olusturulur.
Bu gruptaki elektrolitler genis bir aralikta kaplama kompozisyonunun ve
Ozelliklerinin degistirilmesine imkan tanidigindan en umut verici grup olarak
tanimlanir. Silikat esaslt ¢ok bilesenli elektrolitler gibi sodyum ve potasyum silikat
kolloidal ¢ozeltileri de MAO prosesinde genisce kullanilmaktadir. Silikatlarin yani
sira ¢ozelti, elektrolit iletkenligini arttirmak amagli bazi maddeler igerebilir [NaF
(0.5-20 g/l), NaOH veya KOH (1-50 g/1)]. Ayn1 zamanda stabilize edici maddeler
[Na;B;,O7; .10H,O (40 g/l), gliserin (10 g/l), Na,CO3; veya K,CO3; (<500 g/1)],
modifiye edici maddeler de [NaAlO, (2-20 g/l), NagPsO1s (<150 g/1)] igerebilir.
Ayrica belirli amaglar i¢in renklendirici maddeler, yliksek ergime noktasina sahip

sert toz malzemeler ve/veya kuru yaglayicilar elektrolit icerisine dahil edilebilirler
[23].

3.4.4 MAO ile kaplanabilen malzemeler

Metal ylizeyindeki kararli oksit filmin dielektrik bariyer tabakasi olarak direng
yaratmasi ve bu sayede anotlamaya imkan tanimasi agisindan valf metaller olarak
gruplandirilan Al, Ti, Mg, Zr,vb. ve alasimlar1 MAO yontemiyle kaplanabilmektedir.
Bu gruptaki metallerin kendi olusturduklari oksitler acik devre sartlarinda (korozyon
potansiyeli) kararlidirlar ve korozyona ugramalar1 zordur. Metale akim uygulanarak
metal elektrodun potansiyeli pozitif dogrultuda arttirilirsa devreden gegen akimin

neredeyse tamami ylizeydeki oksit filmin biliylimesi ile tiiketilecektir. Ayrica
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paslanmaz ¢elik gibi bu yontemle kaplanamayan metallerin yiizeylerinin ¢esitli

islemlerle modifikasyonu sonucu kaplanmasi miimkiin olmaktadir.

Asmmma direncini arttirmak amaciyla malzemelere uygulanan degisik yiizey
islemleriyle elde edilen sertlik degerleri Sekil 3.5 te gosterilmistir. Grafikten de
goriildiigii gibi MAO yontemiyle kaplanan aluminyumun sertlik degeri ~2000 HV e
kadar yiikselmektedir. Aym1 yontemle kaplanan Mg alasimlarinda ise elde edilen
sertlik degeri ~600 HV e kadar ulagsmaktadir.

PEO aluminyum

Sertkrom

Sertiestrimis takim celi

Sert anotianmis alumiryum

304 pastanmaz gelik

Dilsiik karboniu gelik

Aluminyum

™H] |

o

500 1000 1500 2000 2500

Sekil 3.5: Yiizey islemlerine bagl olarak miihendislik malzemelerin sertliklerinde
meydana gelen degisimler [20].

Kaplanan metallerin yilizeylerinde olusan seramik oksit filmi genelde mattir. Fakat

proses sirasinda olusacak oksit miktarlar1 ve fazlarin degisimiyle birlikte elde edilen

kaplamalarin dekoratif amacli olarak renklendirilebilmesi miimkiindiir. MAO

islemiyle kaplanan magnezyum alagimindan yapilmis bazi otomotiv parcalar1 Sekil

3.6’ da gosterilmistir.
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Sekil 3.6: MAO kapli AM50 Mg alasimindan iiretilmis pargalar (a) kompresdr rotorlari
(b) hidrolik silindir (¢) MAO kapli AZ91 Mg alagimindan iiretilmis motor [31].

3.5 Tespit Islemi

Tespit islemi, yiizeyde bulunan oksit tabakasi icindeki porlarin kapanmasini saglayan
bir iglemdir. Anodik oksidasyon uygulanmis malzeme, kaynama derecesindeki su
icerisinde yaklasik olarak 15-20 dakika arasinda tutulur. Esitlik 3.1° de goriildigi
gibi, islem sirasinda aluminyum oksit kaynama derecesindeki su ile reaksiyona

girerek bohemit-aliimina (a-Al;03.H,0) yapisint olusmaktadir [32].
A|203 + H,0O —>A|203.H20 (31)

Bohemit aliimina ( Al;03.H;0 ) sert ve saydam bir yapidir ve aluminyum okside
nazar hacimce daha bilyiiktiir. Bohemit yapisinin olusmasit esnasinda hacim

biiylimesinden dolay1 porlar kapanmaktadir [32, 33].

Anodik oksidasyona ugramis yiizeylerin kimyasal korozyona direngleri, tespit
isleminin etkinligine ¢ok bagimlidir [34, 35]. Tespit islemi kisa siirede gerceklesirse,
porlar yeterince kapanamaz ve korozyona karsi diren¢ azalir. Korozyon {izerine
yapilan calismalara gore, anodize olmus aluminyum yiizeylerin tespit islemi 15

dakika veya daha fazla oldugu durumlarda H® and CI" iyonlarm sebep oldugu
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oyuklanma korozyonuna karsi direng artmaktadir. Tespit islemi 2 farkli yontemle
yapilmaktadir [32, 33, 36].

1. Sicak (Hidrotermal) tespit islemi: Kaynama derecesindeki deiyonize
icerisinde uygulanir. Islem sirasinda suyun pH degeri 5,5 - 6,5 arasinda
kalmasi gerekmektedir. Anodik oksit tabaka kalinliginin her bir mikronu igin
2 dakika beklenilmelidir [35]. Hidrotermal tespit islemi sonrasinda oksit
tabakasinin yiizeyinde beyaz bir toz tabakasi olusmaktadir. [36, 37].

2. Soguk (Emprenye) tespit islemi: Deiyonize su ile beraber nikel floriir veya
nikel siilfat ¢dzeltisi icerisinde uygulanir. Islem sicaklign 20°C ile 30°C
arasinda degismekle beraber oksit tabaka kalinliginin her bir mikronu igin 1
dakika beklenilmelidir. Tespit islemi i¢in kullanilan ¢dzeltinin kirleticilere
kars1 korunmasi gereklidir. Bu kirletici molekiiller i¢in soliisyon filtreleri
gelistirilmistir. Genel olarak tespit islemi sonrasi yiizeyler kara bir
goriintiidedir. Bu  karartinin  derecesi alasimdan alagimi  farklilik
gostermesinin yaninda, pH, su safligi, tespit siiresi ve diger faktorlere bagh

olarak degigsmektedir. Silme islemiyle bu kara goriintii uzaklastirabilmektedir
[36, 37].

18



4. ALUMINYUMUN MiKRO ARK OKSIiDASYONU

Mikro ark oksidasyon islem siireci su sekilde gelismektedir: ilk asamada, yiiksek
voltaj nedeniyle dielektrik stabilitenin kaybolmasi sonucu desarj kanallar1 olusur.
Desarj kanallarindaki sicaklik 10* K seviyesine kadar ¢ikabilir [38] ve bu
bolgelerdeki giiclii elektrik alandan dolayr elektrolitten gelen iyonlar kanala girer.
Yiiksek sicaklik nedeniyle, altlik malzemeden gelen aluminyum desarj kanallar
icinde oksitlenir, elektrolitten gelen iyonlar da bu oksit yapisinin igine girerek oksit
yapisini modifiye eder. Daha sonra, daha soguk elektrolit ile temas eden oksit
katilagir ve bu siire¢ devam ederek kaplama kalinligi artar [39]. Bu olay Sekil 4.1°de

sematik olarak gosterilmistir.

a) b) c) d) kanal icerisinde plazma
ELEKTROLIT Poroz, amorf yapih el
o2 oksit buyiimesi 0% And
An0; oz \ v gl o
Pasif Oksit Film f8 & ‘ S S ‘ ‘ z ‘

My

e) f) - 9) Desarj Kanal
Ergimis oksitin Ergieiy yonahizh reaksiyonlarinin

h)
kanaldan gikis katilasmas:  siirekli tekrart Wm
v-ALO, =4 ‘ '
| “ 1 X 2 B | Kl bir
J ! R | i Ta .

Ergimis Tavianmis

oksit Boige Yogun kristalin

Yapi

Sekil 4.1: MAO prosesinde oksit tabakasi olusumu [40].

Kaplama karakteristigini belirleyen en 6nemli unsurun desarj kanallar1 oldugu agikca
gorilmektedir. Sekil 4.2°de desarj kanallariin yogunlugunun degisimi kaplama
stiresinin bir fonksiyonu olarak gosterilmektedir. Artan kaplama siiresiyle desarj

kanallarinin yogunlugu artmaktadir.
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Sekil 4.2: MAO islem siiresine gore olusan desarj kanallarinin sayisi [21].

Mikro ark oksidasyon prosesinde, gozlemlenen lineer birikme kinetigi basitge
Faraday elektroliz kanunlarma baglanabilir. Islem siiresince desarj kanallarinimn,
mevcut reaksiyonlarin olusmasiyla elektrolit ile siirekli etkilesim halinde oldugu
Sekil 4.3 deki taramali elektron mikroskop goriintiilerinden anlasilmaktadir. Sekil

4.4’te de desarj kanallar ytliksek biiylitmede goriilmektedir.

Sekil 4.3: MAO prosesinde zamana bagli olarak desarj kanalarindaki degisimin
taramal1 elektron mikroskobu goriintiileri [21].
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Sekil 4.4: Desarj kanallarinin yiiksek biiylitmedeki goriinimii [41]

Sekil 4.3’den goriildigii gibi, desarj kanallar1 sinirli Omre sahiptirler. Bu nedenle,

desarj kanallar1 kaplama prosesi boyunca siirekli olugsmakta ve kapanmaktadir.

Katilasan yapimnin ¢apt ve kalinligi (kanal ¢apr diizeni), kaplama siiresinin artmasi ile
artar. Kaplama piirtizliliiglindeki lineer artiglar dogrudan desarj kanalinin ¢ap1 ve
kaplama zamanin artis1 ile ilgilidir. Desarj kanalinin ve g¢evresinde olusan yapinin
capinin artmasi, desarj kanallarinin yogunlugundaki azalmayla dengelenir, boylece

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

Aluminanin hizli katilagmasi yari kararl y-Al,O3 fazi olusumuna neden olmaktadir
[42]. MAO kaplamanin yiizeyi, her zaman elektrolitle temasta oldugundan, hizli
soguma gergeklesir ve dis yilizey katmanlar1 y-Al,O3 igermektedir. Ama aluminanin
diisiik 1s11 iletkenligi nedeniyle kaplamalarin temel katmani sicak kalir (kanallarda
meydana gelen ve kolaylikla atilamayan 1sidan dolay1) ve yeterli yiiksek sicakliktan
dolay1, y-Al,03’den a-Al,O3’¢ doniisiim meydana gelir. Boylece beklenilen a-Al,O3
orani kaplama-altlik arayiiziine kadar artarak devam eder. Sonug olarak a-Al,O3, y-
Al,03’den sert oldugu i¢in, arayiizeye yakin pik (maksimum) sertligin nedeni olarak

bu bolgelerdeki artan a-Al,O3 fazindan kaynaklandigi anlasilmaktadir [3].
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Farkli Al-alasim altliklar {izerine MAO prosesi ile elde edilen oksit kaplamalarin
birikme karakteristikleri incelendigi gibi tribolojik Ozellikleri de incelenmistir.
Ornegin elektrolitin Si iceriginde bir artis MAO kaplamalarin biiyiime hizini
arttirmakta, ayrica kaplamada daha yumusak olan aluminasilikat fazinin (Al-Si-O)
olusumunu desteklemekte, boylece kaplama sertliginin diismesine neden olmaktadir
[43]. Elektrolite inorganik tuz (Na;,WO,4.2H,0) ilavesi, kaplama birikme hizini
diistiriirken toplam kaplama kalinliginin i¢ yogun tabaka kalinligina oranini marjinal
olarak arttirmaktadir. Aksine, elektrolite SiC tozu ilavesi toplam kaplamanin yogun
tabakasinin oranini diistirmektedir. Bununla beraber, SiC fazi tamamen kaplamanin
dis poroz tabakasinda bulunur, bdylece MAO kaplamanin asinma direncini,

gelistirmez [44,45].

Islem siiresi, mikro ark oksidasyon ile iiretilen kaplamalarda oksit film tabaka
kalmhigmi etkileyen 6nemli parametrelerden birisidir. Islem siiresi arttik¢a altlik
yiizeyde olusan film tabakasinin kalinlig1 artmaktadir. Ciinkii olusan akim yogunlugu
da islem siiresiyle dogru orantili olarak artmaktadir. Ayrica islem siiresinin
artirtlmasi oksit film tabakasinda mevcut olan yogun fazin miktarinin da artmasin
saglamaktadir. oa-Al,O3 olarak bilinen bu fazin miktariin fazla olmasi kaplama
kalitesini artirmaktadir. Clinkli mevcut fazin miktari, kaplamanin sertligini, korozyon
ve asmmmaya karsi direncini artirmaktadir. Kaplama siiresinin artisi ile yiizey
puriizliligiindeki lineer artig, kaplama siiresinin artmasiyla desarj kanallarinin
capinin lineer artmasina baglanabilir. Kisaca islem siiresi arttikca daha kalin oksit

film tabakalari elde edilebilmektedir.

MAO prosesini etkileyen diger bir 6nemli parametre ise kullanilan altlik malzemedir.
Bilinmektedir ki aluminyum alasimlart 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

alasimlariin sertlik ve relatif asinma direngleri verilmektedir [46].
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Cizelge 4.1: MAO kaplanmis Al alasimlarin sertlik ve asinma direngleri [47].

Alasim Grubu Seriler Mikrosertlik | Yaklasik asinma direnci
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 bagl olarak plazma desarj sinirmin
astlmasiyla 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 yapis1 farklilagmaktadir. Elde edilen kaplama XRD yontemiyle
incelendiginde mevcut yapida empiiriteler goriilebilir. Iste bu empriiteler althik
malzemeden gelmektedir. MAO kaplama sadece a-Al;O3 y-Al,O3 igerigine sahiptir.
Burada kaplamanin kalitesini gérmek amaciyla o-Al,O; ve y-Al,O3 miktarlarina
bakilmalidir. Kisaca diger islem parametrelerinin etkisi de gbz Oniinde

bulunduruldugunda alasim yapis1 kaplama olusum kinetigini etkilemektedir.

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

mevcut reaksiyonlar sonucu olusan yapilar1 farklilastirabilir.

Oksit yapisinda iki ayr1 faz mevcuttur. Bunlar a-Al,O3, y-Al,O3’dir. islem sirasinda,
kaplama yapisinda siirekli olusumu gozlenen desarj kanallarindaki yliksek sicaklik,
cozeltideki 1sisal degisimden etkilenebilmektedir Cozelti sicakligindaki biiyiik
degisimler olusan bu faz yapilarinin kinetigini etkileyerek kaplama yapisint ve

ozelliklerini olumsuz yonde etkileyebilmektedir.
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Bununla birlikte MAO diizeneginde mevcut bulunan sogutma sistemi de sicakliga
etki etmekte ve dolayisiyla sogutma hizini etkilemektedir, 6rnegin plazma desar;j
aninda yar1 erimis alumina diisik sogutma hizinda a-Al,O3 ve yiiksek sogutma
hizinda y-AIzog’ye doniismektedir. Sonug¢ olarak kaplama kalitesi sertlik, asinma

direnci ve korozif direng bakimindan etkilenmektedir.

Islem voltaji ve anodik akim yogunlugu mikro ark oksidasyon parametrelerinden en
onemli olanlaridir. Cilinkii bu parametrelerin degisimi kaplamanin o6zelliklerini
istenildigi gibi belirlemeye imkan tanimaktadirlar. Kullanilan 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
aragtirmalarda da voltaj/akim degerleri yerine kullanilan anodik akim yogunlugu
tizerinden sonuglar yorumlanmaktadir. Uygulanan voltaj ne kadar ¢ok olursa anodik
akim yogunlugu o kadar artmaktadir. Dolayisiyla kaplamanin yapisi ve ylizey
morfolojisi degismektedir. Yapilan arastirmalar gostermektedir ki voltaj arttii
slirece kaplama daha ¢ok porozite icermektedir. Ayrica yiizey piiriizliiligii de o
Olciide artmaktadir (Sekil 4.5).
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Sekil 4.5: Voltaj degerine bagli olarak yiizey goriiniimiiniin degisimi (a) 400V, (b) 440V,
(c) 480V [48].

24



Ote yandan, islem frekansi kaplama morfolojisini onemli 6lciide etkilemektedir.
Sekil 4.6’dan goriildiigii gibi, 200 Hz’de olusan porozite miktarr, 600 Hz islem

frekansinda olusan poroziteden ¢ok daha fazladir.

Sekil 4.6: 480V altinda (a) 200Hz (b) 400Hz (¢) 600 Hz frekans degerlerinde yiizey
morfolojisinde goriilen degisim [48].

Yapilan aragtirmalarda elektriksel parametrelerde 6nemli bir yere sahip olan vurus
oraninin (duty cycle) etkisinin oksidasyon isleminde 6nemli bir yere sahip oldugunu
gostermektedir. Ozellikle ¢ift kutup prensibiyle calisabilen sistemlerde bu
parametrenin etkisi dnemlidir. Bu parametre, kare dalga akim prensibine gére ¢alisan
oksidasyon sistemlerinde, Sekil 4.7’de goriilmektedir.
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Sekil 4.7: Pozitif ve negatif voltaj cevriminin sematik gosterimi.
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Yiiksek pozitif vurug orani degeri, elektrolit sicakliginin artmasina, porozitenin
artmasma ve islem siiresinin uzamasina sebep olmaktadir. Bu da kaplama
morfolojisini etkilemektedir. Oksidasyonu etkileyen elektriksel parametreler,
kaplamanin kullanilmasi istenen yer ve amaca gore degisebilir. Ornegin kaplama
kalinliginin énemli oldugu uygulamalarda 6nem siras1 6ncelikle uygulanan voltaj ve
anodik akim yogunlugudur. Korozyon direncinin 6nemli oldugu durumlarda ise
oncelik siras1 uygulanan voltaj, frekans ve vurus oranidir. Diisiik vurus orani, daha

yogun bir kaplama elde edilmesini saglamaktadir.

Sekil 4.8: (a) %15, (b) %25 (c) %35 vurus orani degerlerinin yiizey morfolojisine etkisi [48].

Mikro ark oksidasyon islemini geleneksel anodizasyon islemlerinden ayiran en
onemli ve en gerekli 6zellik, MAO’da uygulanan voltajin, Kritik bozunma voltaji
(dielectric breakdown) degerini asmasi sartidir. Islem sirasinda mikro ark
desarjlarinin sayist ve siddeti, anodik ve katodik akim yogunlugu siddetlerinin
birbirine yakinlig1 ile orantilidir. Bu da kaplama biiyiime hizin1 etkilemektedir.
Anodik akim yogunlugunun degismesiyle, aluminyum alasimlarinda MAO
kaplamalarin bilesimini, mikroyapisin1 hatta mekaniksel ve korozyon direng
ozellikleri degisebilmektedir. Kaplama olusurken yiiksek anodik akim yogunlugunda
a-Al,O3, diisik anodik akim yogunlugunda ise y-Al,O3 olusmaktadir. Ayrica
yapidaki porozite miktar1 ve yogunluk, anodik akim yogunluguna baghdir. Ciinki
yiiksek akim yogunlugu her zaman i¢in MAO kaplamalarda yiiksek oranda a-Al;Os
icerigini saglamaktadir. Bu da kaplamanin sertligini onemli 6l¢lide artirmaktadir

[21].
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Bu c¢aligmada 6082 kalite aluminyum alagimina mikro ark oksidasyon islemi
uygulanmis ve bu yontemle {retilen oksit tabakasinin o6zelliklerine islem

parametrelerinin etkisi incelenmistir.

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

detaylar1 verilmektedir.

5.1 Mikro Ark Oksidasyon Islemi

Mikro ark oksidasyon islemlerinde, 30 kW kapasiteli gii¢ kaynagina sahip bir mikro
ark oksidasyon cihazi kullanilmistir. Sekil 5.1°de bu cihaz goriilmektedir. Mikro ark
oksidasyon cihazinin maksimum pozitif voltaj degeri 700 volt, maksimum negatif
voltaj degeri 300 volt, maksimum negatif ve pozitif akim degerleri ise 50 amperdir.
Mikro ark oksidasyon cihazinda pozitif ve negatif voltaj, pozitif ve negatif akim,

islem siiresi, pozitif ve negatif vurus siiresi gibi parametreler degistirilebilmektedir.

Islem oncesi, 30 mm x 10 mm x 10 mm ebatlarinda hazirlanan numuneler, 240 —
2500 mes arasindaki SiC zimparalarla zimparalanmis, daha sonra ultrasonik banyoda

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

Mikro ark oksidasyon islemleri, alkali esasli bir ¢ozelti icinde (1g/l KOH+3g/l
Na,Si03), farkli pozitif/negatif voltaj ve akim egerlerinde gerceklestirilmistir. Elde
edilen kaplama karakterizasyonu sonuglarina gore yukarda bahsedilen islem
parametreleri degistirilerek yeni kaplamalar {retilmis ve optimum mikro ark

oksidasyon parametreleri belirlenmistir.
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Sekil 5.1: Mikro Ark Oksidasyon Cihazi.

5.2 Karakterizasyon Calismalari

Mikro ark oksidasyon islemleri sonrasinda numune yiizeylerinin karakterizasyonu,
makro ve mikro yiizey incelemeleri, kesit incelemeleri, X 1sinlar1 analizi, yiizey
purtizliligi ol¢tiimleri, 1slanabilirlik testleri, sertlik Olglimleri, yapisma testleri,

asinma testleri ve korozyon testleri ile yapilmistir.

Makro ve mikro yilizey incelemeleri, ¢iplak gozle, optik ve tarama elektron
mikroskobu kullanilarak yapilmistir. Kesit incelemeleri Leica optik mikroskopta,
yiizey incelemeleri ise EDS donanimli JEOL JSM-7000F ya da Hitachi marka
taramali elektron mikroskobunda (SEM) yapilmistir. X—igin1 difrakisyonu (XRD)
incelemeleri, GBC MMA 027 model X-iginlar1 cihazinda 28.8 mA, 25 kV gii¢
degerlerinde CuKa tiip kullanilarak, 20 — 120° arasinda 0.2°’ lik artiglar ile taranarak
gerceklestirilmistir.

Islanabilirlik (temas agis1) deneyleri, KSV Cam 200 cihazinda hava ortaminda ve saf

su ile yapilmigtir. Bu deneylerde numune {izerine damlatilan saf su miktar1 5 pl
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olarak sabit tutulmustur. Bu yontem ile su damlasinin oksit kaplanmis yiizeyinin

1slatma kabiliyeti belirlenmistir.

Yiizey piriizliligi olgtimleri, Veeco Dectac 6M marka profilometrede 5 mg yiik
altinda, numune ylizeylerinde 5000 upum mesafede tarama yapilarak

gergeklestirilmistir.

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.

Sertlik deneyleri, CSM marka Ultra Mikro Sertlik cihazinda, numunelerin kesitleri
tizerine 50 g yiikle Vickers ug¢ batirilarak dl¢iilmiistiir. Oksit tabakasi iginde farkli
yerlerden sertlik alinarak, ortalama sertlik degeri ile maksimum ve minimum sertlik

aralig1 belirlenmistir.

Yiizeyde olusturulan filmlerin asmmma deneyleri, karsit hareketli (reciprocating)
Tribotech aginma cihaz1 ile kuru ortamda yapilmistir. Deney Oncesi numunelerin
yizey purizliligi uygun parlatma diskleri ile 0.5 pum degerine indirilmistir.
Asindirici malzeme olarak 6 mm ¢apinda alumina top kullanilmistir. Asinma
deneyleri 5N yiik altinda, 5 mm/s kayma hiziyla 5 mm uzunlugunda c¢izik
olusturularak yapilmistir. Toplam kayma mesafesi 45000 mm’dir. Asinma
deneylerinin sonrasinda numunelerin asinma ylizeyleri ve bilya yiizeyleri optik
mikroskopta ve taramali elektron mikroskobunda incelenmistir. Numunelerin aginma
iz alanlar1 (A), iz geniglik (G) ve derinligi (D) Veeco marka profilometre ile

oOlciildiikten sonra Esitlik (5.1) ile hesaplanmustir.
A=(n/4).G.D (5.1)

Burada A asinma alani, G aginma izinin genisligi ve D asinma izinin derinligi olarak
tanimlanmistir  (Sekil 5.2). Asmma deneyleri sonrasinda numunelerin asinma

yiizeyleri optik mikroskopta ve taramali elektron mikroskobunda incelenmistir.

HLH

Sekil 5.2: Asinma izi derinliginin ve genisliginin sematik olarak gdsterimi.
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Kaplamalarin korozyon deneyleri, 30 g/l NaCl + 10 ml/l HCI ¢ozeltisi hazirlanarak
yapilmistir. Numunelerin tiim ylizeyleri 0.2 pum piiriizliiliige sahip olacak sekilde
hazirlanmistir. Korozyon deneyi, hem MAO sonrasi tespit islemi uygulanmis, hem
de tespit islemi uygulanmamis numunelere uygulanmistir. Tespit islemi oksit tabaka
kalinligmin her 1 mikronu i¢in 2 dakika kaynamis deiyonize su igerisinde
beklenmesiyle uygulanmistir. Deney oncesinde ve deney sirasinda 24 saat araliklarla
numune agirliklart OSlgiiliip, ylizey incelemeleri optik mikroskopla yapilmis ve
zamana gore numunelerin yiizeylerindeki ve agirliklarindaki  degisimler

incelenmistir.
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6. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu bélimde 6082 aluminyum alasimina uygulanan mikro ark oksidasyon islemiyle
iiretilen kaplamalarin fiziksel ve mekanik 6zellikleri ile B6liim 4’de anlatilan islem

parametrelerindeki degisimin kaplama 6zelliklerine etkisi degerlendirilmistir.

Yapilan deneysel calismalarda ylizeyde olusan oksit tabakasinin karakteristigini
incelemek amaciyla akim kontrolli ve voltaj kontrolli mikro ark oksidasyon
islemleri uygulanmistir. Voltaj kontrollii deneylerde uygulanan pozitif voltaj 300V-
500V, negatif voltaj ise 100V-200V arasindadir. Akim kontrollii deneylerde ise
uygulanan pozitif akim 4A-10A, negatif akim ise 1A-2A arasinda degismektedir.
Islemler 10 dakikalik prosesler seklinde gerceklestirilerek zamana bagli olarak

yiizeyde olusan oksit tabakasinin morfolojisindeki degisim gozlemlenmistir.

6.1 Yiizey incelemeleri

Uygulanan mikro ark oksidasyon isleminde farkli voltaj ve akimlarda yiizeyde bir
oksit tabakasi olustugu gozlemlenmistir. Voltaj ve akim kontrollii deneylere ait

numunelerin makro goriiniimleri Cizelge 6.1 ve 6.2°de verilmektedir.

Cizelge 6.1: Voltaj kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin yiizeylerinin
makro goriintiileri.

V(+/-) = 300V-100V V(+/-) = 400V-100V V/(+/-) = 500V-100V

V(+/-) = 300V-200V V(+/-) = 400V-200V V(+/-) = 500V-200V
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Cizelge 6.2: Akim kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin yiizeylerinin
makro gorintiileri.

I(+/-) = 4A-1A I(+/-) = 6A-1A I(+/-) = 10A-1A

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

Cizelge 6.1 ve 6.2°den gorildiigii gibi 300 ve 400V pozitif voltaj degerlerinde
negatif voltaj 100V iken hi¢ kaplama olmamig, 200V negatif voltajda ise malzeme
yiizeyinde nokta seklinde bolgesel kaplamalar olmustur. Pozitif voltajin 500V olmas1
durumunda ise her iki negatif voltaj degerinde de (100 ve 200V) kaplama meydana
gelmistir. Akim kontrollii kaplamalarda ise 10A da kaplama olmazken 4 ve 6A
degerlerinde kaplama olmustur. Negatif voltajlar1 sabitken (200V) farkli pozitif
voltaj degerlerinde mikro ark oksidasyon uygulanan numunelerin  X-iginlart
difraksiyon paterni Sekil 6.1°de verilmistir. Buna gore, ylizeyde beklendigi gibi bir
oksit tabakasi olustugu, bu oksit tabaksinin ana olarak iki ayr1 faz icerdigi

goriilmektedir. Bunlar a-Al,O3 ve y-Al,03 fazlaridir.
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(b)

Sekil 6.1: Uygulanan voltajin degistirilmesiyle farkli faz yapilarinin olugmasi
(a) 300V-200V (b)400V-200V.

Cizelge 6.1 ve 6.2°de belirtilen voltaj ve akimlar uygulanarak oksitlenen
numunelerin  yiizey morfolojileri, taramali elektron mikroskobuyla (SEM)
incelenmigtir. Farkli voltaj ve akim degerlerindeki numunelere ait goriintiiler Cizelge

6.3 ve 6.4’de goriilmektedir. MAO islemi sonrasi olusan tipik goriintii, plriizli,
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gozenekler igeren bir morfolojidir. Bu gozenekler, desarj kanallar1 olarak
adlandirilmaktadir. Gozenek boyutu ve yilizeyin genel morfolojisi, uygulanan voltaj
ve akim degerlerine bagli olarak degisebilmektedir.

Cizelge 6.3: Voltaj kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin yiizeylerinin
taramal1 elektron mikroskobu goriintiileri.

V(+/-) = 300V-100V V(+/-) = 400V-100V V/(+/-) = 500V-100V

V(+/-) = 300V-200V V(+/-) = 400V-200V V(+/-) = 500V-200V

Cizelge 6.4: Akim kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin yiizeylerinin
taramal1 elektron mikroskobu goriintiileri.

I(+1-) = 4A-1A I(+/-) = 6A-1A I(+/-) = 10A-1A
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Cizelge 6.3 ve 6.4°de goriildiigli gibi voltaj kontrollii yapilan mikro ark oksidasyon
islemleri uygulanan voltaj degeri arttikga daha gozenekli bir oksit katmani elde
edilmektedir. Akim kontrolliide ise 4A’dan 6A’ya ¢ikildiginda gozenekli yap1 artmis

fakat 10A’da kaplama olmadigindan bdyle bir durum s6z konusu degildir.

Voltaj kontrollii deneylerde 6zellikle siire sabit tutulmak sart1 ile uygulanan voltaj
degerleri 300V ile 500 V arasinda degismektedir. Bu degisimin sonuglari
incelendiginde (Cizelge 6.3), artan voltaj degeri ile birlikte, MAQO’ya 06zgii kritik
bozunum voltaji  (dielectric  breakdown) degerinin asilmasiyla, yiizeyde
oksitlenmenin gergeklestigi agikca goriilmektedir. Bu goriisii destekleyen bulgular,
300V°da islem goren numunelerin yiizeyinde - yiizeyde herhangi bir oksit tabakasi
olmamamsindan dolayi1 - hala zimpara ¢iziklerinin goriinmesi, 500V’da islem goren
numunelerde ise, yilizeyin oksitle kaplanmasi sonucu tipik MAO morfolojisinin
gozlenmesidir. SEM fotograflarindan da anlasilacagi gibi uygulanan akim ve voltaj
degerlerinin artmasiyla olusan kaplama daha gozenekli bir yapiya doniismektedir.
Bunun nedeni, B6lim 4’de anlatildigi 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
gerceklesmesidir. Proses devam ettigi siirece bu kinetik olay kendini siirekli
tekrarlamaktadir. Dolayisiyla acilan desarj kanallar1 sayesinde altlik malzemeden
gelen iyonlar, elektrolit ¢ozeltisiyle reaksiyona girerek yeni katmanlari
olusturmaktadir. Yiizey morfolojisi incelendigi zaman, bu durum daha piiriizlii bir
yap1 olustugunu gostermektedir. Sekil 6.2 a ve b’de uygulanan pozitif voltaj ve akim

degisimine gore ylizey piirlizliliglindeki degisim goriilmektedir.
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Sekil 6.2: Ortalama ylizey piiriizliiliigliniin (a) negatif voltaj sabitken pozitif voltaja,

(b) negatif akim sabitken pozitif akima bagli olarak degisimi.

yiizey piirtizliiliig azalmaktadir.
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Sekil 6.2°den goriildiigli gibi, uygulanan pozitif voltaj degerinin artmasiyla her iki
negatif voltaj degerinde de (100 ve 200V) - 400V pozitif voltaj degerinde bir sapma
gosterse de - genel olarak yiizey piiriizliiliigli artmakta ve 500V pozitif voltajda
maksimum degerine ulagmaktadir. Akim kontrollii kaplamalarda ise tam tersi durum

mevcuttur. Sabit 2 negatif akim degerinde de (1 ve 2A) pozitif akimin artmasiyla




Jin ve arkadaslar1 [49], 2.6-3.2% Cu, 2.0-2.4% Mg, 0.45-0.7%Mn bilesimine sahip
LY2 aluminyum alagimina uyguladiklar1 MAO oksidasyon ile yiizey ozelliklerini ve
porozite yapisini gelistirmeyi amaclamislardir. Bu amagla yaptiklar1 ¢alismada
kullandiklar1 elektrolit ¢oOzeltisine demir ilavesiyle olusan film tabakasindaki
degisimi incelemiglerdir. Elde edilen kaplamalar karakterize edildiginde ince
kaplamalarin daha az piiriizliiliige sahip oldugunu ve kaplama kalinlig1 arttik¢a yiizey

puriizliliigiiniin arttigin1 gézlemlemislerdir.

Ote yandan uygulanan pozitif voltaj ya da akima bagli olarak oksit tabaka
kalinligimin degisimi, Sekil 6.3’de verilmistir. Uygulanan pozitif voltajin artmasiyla
yiizeyde biriken oksit tabakasinin kademeli olarak artarken pozitif akimin artmasi

durumunda ise oksit tabakasi kalinliginin azaldig1 goriilmiisttir.
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Sekil 6.3: Oksit tabakasi kalinligimin (a) negatif voltaj sabitken pozitif voltaja,
(b) negatif akim sabitken pozitif akima bagl olarak degisimi.
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Sundararajan ve arkadaslar1 [21], 7075 aluminyum alagimina mikro ark oksidasyon
yontemiyle elde ettikleri kaplamalarda, kaplama kalinligi elde etmek igin gerekli
olusum mekanizmasini incelemislerdir. Yaptiklar1 calismada oOncelikle mikro ark
oksidasyonu etkileyen parametrelerden, zamanin etkisini incelemisler ve
1,3,5,20,20,30 dakikalik siirelerle oksidasyon yapmislardir. Artan iglem siiresi ile
olusan oksit film tabakasi iliskisi incelendiginde, islem siiresiyle kaplama

kaliliginin lineer bir artista oldugu gézlemlemislerdir.

Yiizey morfolojisi incelendiginde ise artan kaplama kalinhigi ile yiizey
plriizliliigiiniin arttig1 ve daha ince kaplamalarin daha az piiriizliiliige sahip oldugu
sonucuna varmiglardir. Ayrica yiizey piriizliliigline etki eden diger bir faktor de
Boliim 4’de anlatilan ve bu calismada Onemli bir yere sahip olan vurus

(uygulama/bekleme)siiresi (duty cycle) etkisidir.

Bu parametresinin tam anlamiyla etkisini gorebilmek i¢in uygulanan pozitif ve
negatif voltaj sabit tutularak, pozitif ve negatif uygulama siiresi degerleri

degistirilerek oksidasyon yapilmistir.

Voltaj uygulama siiresine bagli olarak kaplama kalinliginin degisimi, Sekil 6.4°de,
yiizey piirizliligiiniin degisimi, Sekil 6.5’de verilmistir. Buna gore, sabit pozitif
voltaj uygulama siiresinde, negatif voltaj uygulama siiresinin artmasi oksit tabaka
kalinligim1 arttirmakta, sabit negatif voltaj uygulama siiresi altinda, pozitif voltaj
uygulama siiresinin artmasi ise oksit tabaka kalinligimi azaltmaktadir. Buna bagh
olarak da desarj kanallarinin sayisi ve etraflarinda olusan kati eriyik yogunlugu

azaldigindan piirtizliiliikk oran1 da azalmaktadir.

Bu c¢aligmalarda en kalin oksit tabakas1 (~200 pm) pozitif voltaj bekleme siiresinin
1000 ps, negatif voltaj bekleme siiresinin ise 5000 ps uygulandigi mikro ark
oksidasyon islemiyle elde edilmistir (Sekil 6.4).
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Sekil 6.4: V(+): 500V, V(-): 100V degerlerinde (a) sabit pozitif voltaj uygulama
stiresi altinda, negatif voltaj siiresinin ve (b) sabit negatif voltaj uygulama
stiresi altinda, pozitif voltaj siliresinin degisiminin oksit tabakasi
kalinligina etkisi.

Zhang ve arkadaslar1 [48], elektriksel parametrelerin mikro ark oksidasyona
etkilerini incelemek amagl yaptiklar1 ¢alismada, uygulama siiresi etkisinin ancak
uygulanan voltaj degeri, kritik bozunum voltaji degerini astiginda, yani yeteri kadar
yiiksek voltajda fark edilir derecede oldugunu bulmuslardir. Bu etkiyi gérebilmek
icin 20A/dm® anodik akim yogunlugu altinda 480V’luk potansiyel enerjide,

uygulama siiresinin degistirilmesiyle elde edilen oksit filmlerin ylizeylerinde gozle
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goriiliir bir degisim fark edilmistir. Ozellikle uygulama siiresinin miktar1 artirildik¢a

yiizey piiriizliiliigiinde ve porozite miktarinda 6nemli oranda bir artis mevcuttur.

Oksit tabakasinin yiizey piiriizliligi de kalinlik degisimine paralel bir davranis
gostermekte, sabit pozitif voltaj uygulama siiresi altinda negatif voltaj uygulama
stiresinin artmastyla artmaktadir. Negatif voltaj uygulama siiresi sabit tutuldugunda
ise, pozitif voltaj degerinin artmasiyla yiizey piiriizlilligi azalmaktadir (Sekil 6.5).
En yiiksek ptrizliliik (~11 um), pozitif voltaj bekleme siiresinin 1000 ps, negatif

voltaj bekleme siiresinin ise 5000 ps uygulandigi en kalin kaplamada olusmustur.
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Sekil 6.5: V(+): 500 V, V(-): 100V degerlerinde (a) sabit pozitif voltaj uygulama
stiresialtinda, negatif voltaj sliresinin ve (b) sabit negatif voltaj uygulama
stiresi altinda,pozitif voltaj siiresinin degisiminin ylizey piiriizliiliigiine
etkisi.
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6.2. X-Isim Difraksiyon (XRD) Calismalari

Secilen voltaj ve akim degerlerine gore uygulanan MAO islemi sonucunda
aluminyum altlik {izerinde bir oksit film tabakas1 olustugu ve bu filmin amorf yapih
ve hekzagonal sistemli Al,O3 oldugu daha oOnce belirtilmisti. Yapilan XRD
incelemelerinde uygulanan farkli voltaj ve akim degerlerine gore farkli faz
yapilariin olustugu gozlemlenmektedir. Genel olarak olusan oksit film tabakasina
hakim fazlar o-Al,O; ve y-Al,O3’dir. Islem parametrelerinin degistirilmesiyle

fazlarin oranlar1 oksit tabakasinda degisiklik gostermektedir.

Uygulanan voltaj degerlerinin artirilmasiyla yiizeyde olusan oksit film tabakasindaki
kalinlik artis1 ve yiizey piriizliligiindeki artis da islem siiresince voltaj vb. gibi
degerlerin degismesiyle elde edilen fazlarin olusmast veya mevcut fazlarin
miktarmin artmasindan kaynaklanmaktadir. Ornegin uygulanan pozitif voltaj 500V
degeri sabit tutulup, uygulanan negatif voltaj degeri degistirildiginde (100 ve 200V)
ayni islem siiresi igerisinde olusan fazlarin miktarlarinda artis mevcuttur. Bu durum

Sekil 6.6 a ve b’ de acgikca goriilmektedir.
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(b)
Sekil 6.6: Pozitif voltaj 500V iken negatif voltaj (a) 100V (b) 200V uygulandiginda
olusanfaz yapilarindaki degisim.
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Yapilan bu X-1ginlar1 analizinde belirtildigi gibi pozitif voltaj sabit tutularak ayni
islem siiresinde, artan negatif voltaj ile birlikte olusan a-Al,O3 fazinin miktarinda

artis bunun yaninda y-Al,03 fazinda bir azalma oldugu agik¢a goriilmektedir.

Daha Onceden de bahsedildigi gibi oksit film tabakasini olusturan iki ayr1 faz
mevcuttur ve bu fazlar a-Al,O;z ile y-Al,O3’dir. Bir kaplamada a-Al,O3 oraninin
yiikksek olmasi o kaplamanin kalitesini de artirmaktadir. Cilinkii a-Al;O3, y-Al,O3
fazina gore ¢ok daha yiiksek sertlik gibi mekaniksel 6zelliklere sahip bir fazdir.
Ayrica a-Al;O3 nin ergime sicakliginin 2000°C’nin {izerinde oldugu diisiiniildiigiinde
oksidasyon sirasinda desarj kanallar1 ¢evresinde gergeklesen reaksiyonun ne derece

siddetli oldugu kolayca anlasilabilir.

Daha once belirtildigi gibi voltaj uygulama siiresinin degistirilmesiyle elde edilen
kalin kaplamalar incelendiginde, yukarda bahsedilen a-Al,O3 fazinda goriilen artis
ispatlanabilmektedir. Ornegin pozitif uygulama siiresi 1000 ps, negatif uygulama
stiresi 5000 ps olan bir kaplamada elde edilen 200 um’ lik bir kaplamaya ait X-

1sinlar1 sonucu Sekil 6.7°da verilmistir.

2000
] y-A1203
1800 y-A1203
441203
12004 y-AI203  G-A203
£ . y-A1203
= -
5\;‘ 0-AI203
81203
&00]
w-A1203
] y-AI203 41203
] y-81203
4DD—_ y-A1203
1+ e e ‘ !
30 40 a0 B0 70 a0 a0 100 110 120

26

Sekil 6.7: V(+): 500 V, V(-): 100V degerlerinde pozitif voltaj uygulama siiresi
1000 ps, negatif uygulama siiresi 5000 ps olan kaplamaya ait XRD
paterni.
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Sekil 6.7°de de goriildiigli gibi artan uygulama siiresiyle elde edilen yiiksek

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

Curran ve arkadaslar1 [41], 6082 aluminyum alasimina uyguladiklart MAO isleminde
oksit tabakasinin termo-fiziksel 6zelliklerini arastirmislardir. Yaptiklar1 ¢alismada
pozitif 400V-600V ve negatif 150V-250V arasinda degisen voltaj kontrollii deneyler
sonucunda elde ettikleri kaplamada yogun faz olarak tam kararli a-Al,O3’nin
oldugunu tespit etmislerdir. Yar1 kararli y-Al,O3 fazi mevut tabakanin yaklasik %30
lik bir kismini olusturmaktadir. Oksidasyon islemi sirasinda uygulanan yiiksek voltaj
sayesinde, yapida siirekli olusan y-Al,O3 ve amorf fazlarin, olusan yiiksek sicaklik
sayesinde kararli a-Al,0O3; fazina dondstiigiinii fark etmislerdir. a-Al,O3 fazinin da
yiiksek oranda olmasi kaplamanin termo-fiziksel olarak iyi 6zellikler gosterdigini

aciklamaktadir.

Yang ve arkadaslar1 [50], yaptiklari calismada saf aluminyum numunelere
maksimum 1000V degerine kadar, alkali ¢ozelti igerisinde mikro ark oksidasyon
islemi gergeklestirmislerdir. Elde ettikleri oksit filmin X-1g1mn1 analizi sonucunda
mevcut yapida a-Al,Oz, y-Al,O; ve eser miktarda amorf fazlar oldugunu
gdzlemlemislerdir. Ozellikle a-Al,O3 fazinin tabakada yogun olarak bulundugunu
fark etmislerdir. Yaklagik 240 um’lik kaplamalarinda a-Al,O3; fazina uyguladiklar
mikrosertlik testleri ile 2600 kg/mm? yiiksek bir deger elde etmislerdir. Bu da o-

Al,03 fazinin kaplama kalitesini 6nemli derecede etkiledigini ispatlamaktadir.

6.3. Islanabilirlik Calismalar:

Islanabilirlik, termal dengede iken damla ile yiizey arasinda olusan temas agis1 olarak
tanimlanabilir. Damlanin damlatildig: yiizeye ve kullanilan siviya bagli olarak damla
cesitli sekiller alabilir. Damla ile yiizey arasindaki temas agisinin 0 ile 90° arasi
olmast durumunda sivinin ylizeyi 1slatabildigi, temas agisinin 90 ile 180° olmasi

durumunda damlanin yiizeyi 1slatamadigi s6ylenir [13].

MAO islemi uygulanmis numunelere ait 1slatma agisinin sabit negatif voltaj (100 ve
200V) ve akimda (1-2A) uygulanan pozitif voltaj ve akima bagl olarak degisimi
Sekil 6.8’de verilmistir.
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Sekil 6.8: Islatma agisinin (a) negatif voltaj sabitken pozitif voltaja, (b) negatif akim
sabitken pozitif akima bagli olarak degisimi.

Yukardaki grafikten de goriildiigli gibi uygulanan pozitif voltaj degerinin artmasiyla
her iki negatif voltaj degerinde de (100 ve 200V) - 400V pozitif voltaj degerinde bir
sapma olsa da - genel olarak islatma agis1 degeri artmakta ve 500V pozitif voltajda

maksimum degerine ulagmaktadir. Akim kontrollii kaplamalarda da benzer bir durum
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mevcuttur. Sabit 2 negatif akim degerinde de (1 ve 2A) pozitif akimin artmasiyla

yiizey piriizliliigi artmaktadir.

6.4. Rockwell C Yapisma Deneyleri

Rockwell C deneyi, numune ylizeyindeki oksit tabakasina uygulanan 150 kg lik ytik
ile olusan izin yapist 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 6.5 ve 6.6°da voltaj ve akim kontrollii deneylere ait numunelerin optik yilizey

resimleri gosterilmektedir.

Cizelge 6.5: Voltaj kontrollii MAO islemi uygulanan numunelerin Rockwel C
yapigsma deneyine ait optik mikroskop goriintiileri (100x).

V(+/-) = 300V-100V V(+/-) = 400V-100V V(+/-) = 500V-100V

V(+/-) = 300V-200V V(+/-) = 400V-200V V(+/-) = 500V-200V
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Cizelge 6.6: Akim kontrolli MAO islemi uygulanan numunelerin Rockwell C
yapigma deneyine ait optik mikroskop goriintiileri (100x).

I(+/-) = 4A-1A I(+/-) = 6A-1A I(+/-) = 10A-1A

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

Cizelge 6.5 ve 6.6’da verilen optik mikroskop fotograflar1 incelendiginde, 300V ve
400V pozitif voltaj degerlerinde yapilan kaplamalarda nokta seklinde bolgesel
kaplamalar olup homojen bir oksit tabakasinin olusmadigr goriillmektedir. 500V

pozitif voltaj degerinde ise homojen bir oksit tabakasi olusmustur.

500V pozitif voltaj degerinin farkli 2 negatif voltaj degerinde (100V ve 200V)
yapilan kaplamalar1 degerlendirecek olursak, negatif 200V degerinde olusan
homojen oksit tabakasi kararli olmadigindan dolayr Rockwell C testi sonrasinda
malzeme yiizeyinden kolayca uzaklagmakta ve kaplama atmaktadir. Negatif 100V
degerinde ise boOyle bir durum so6z konusu olmayip oksit tabakasinin altlik

aluminyum alagimi ile yapigmasi iyidir.

Akim kontrollii kaplamalarda ise, 4A ve 6A pozitif akim degerlerinde homojen oksit
tabakast olusmus 10A degerinde olusmamistir. Bu kaplamalarin taramali elektron
goriintiileri MAO i¢in tipik 6zellikler gdstermesine ragmen oksit tabakasinin yiizeye
yapigsmasinin zayif oldugu saptanmistir. Akim siddeti 4A olan kaplamada sabit
zaman sartinda yapilan MAO isleminde, yalitimsal bozulma siirecini baslatabilecek
kadar yeterli akim yogunlugu elde edilemedigi i¢in ince ve zayif oksit tabakasi

olusmustur.
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Sonug olarak olusan homojen oksit tabakalarini, kaplama kalinlig1 ve kaplamanin
altlik malzemeyle olan yapigsma kabiliyeti acisindan degerlendirdigimizde en iyi
ozelliklere V(+)=500V, V(-)=100V parametrelerindeki kaplamanin sahip oldugu

gorilmiistiir.

6.5. Sertlik Deneyleri

Kaplamalarin kesitten oOlgiilen sertlikleri, CSM Ultra Mikro Sertlik cihazinda ve
vickers ug¢ kullanilarak gergeklestirilmistir. Kesit boyunca oksit tabakasinin birkag
yerinden Ol¢iim alinmig olup, tiim sertlik Olgtimleri 50 gr’ ik yiikk altinda
gerceklestirilmistir. Bu arastirma igin segilen pozitif 500V negatif 100V voltaj
degerleri uygulanarak elde edilen oksit filmleri kullanilmistir. Kullanilan
numunelerde degisen islem parametresi uygulanan pozitif/negatif bekleme
stireleridir. Yaklasik olarak kaplama kalinliklar1 20-200 um arasinda degismektedir.

S6zkonusu numunelere ait SEM goriintiileri Cizelge 6.7’ de verilmistir.

Cizelge 6.7°den goriildiigii gibi bekleme siiresindeki degisim yiizey morfolojisini
onemli dlgiide etkilemektedir. Ozellikle T(+/-) = 1000us - 5000us bekleme siiresine
sahip numune en piiriizli ylizeye sahiptir. Bu sebeplerden 6tiirii, sertlik Olgiimii
sagliklh bir sekilde yiizeyden yapilamamaktadir. Cilinkii oksit filmin iist katmaninda
bulunan ve Olii tabaka olarak adlandirilan yari kararli y-Al,O3 fazinin kolay
giderilebilir olmasi, sertlik ol¢iimiinii engellemektedir. Bu yiizden sertlik testleri

numunelerin kesitleri hazirlanarak yapilmaistir.
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Cizelge 6.7: Voltaj kontrollii mikro ark oksidasyon islemi uygulanan numunelerin
yiizeylerinin voltaj uygulama siiresine gore degisimi (1000x).

T(+/-) = 5000us - 1000us

T(+/-) =5000us - 2000us

T(+/-) =5000us - 3000us

ITUMek-Met x1.0k 100 um

ITUMek-Met x1.0k 100 um

T(+/-) = 5000us - 4000us

T(+/-) =5000us - 5000us

ITUMek-Met

ITUMek-Met

T(+/-) = 3000 - 5000us

T(+/-) = 1000ps - 5000ps

x1.0k 100 um

x1.0k 100 um

= “
ITUMek-Met

9 farkli bekleme siiresi uygulanarak farkli kalinliklarda oksit tabakalar1 elde
edilmistir. Uygulanan bekleme siiresi farki sayesinde yiizeyde olusan oksit

tabakasindaki kalinlik farki Cizelge 6.8’ de goriilmektedir.
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Cizelge 6.8: Farkli bekleme siireleri uygulanarak elde edilen farkli kalinliklardaki
kaplamalarin kesit SEM goriintiileri (1000x).

T(+/-) =5000us - 1000us

T(+/-) =5000us - 2000us

T(+/-) =5000us - 3000us

ITUMek-Met x1.0k 100 um

ITUMek-Met x1.0k 100 um

ITUMek-Met x1.0k 100 um

T(+/-) = 5000us - 4000us

T(+/-) =5000us - 5000us

T(+/-) =4000us - 5000us

ITUMek-Met x1.0k 100 um

ITUMek-Met x1.0k 100 um

ITUMek-Met x1.0k 100 um

T(+/-) = 3000 - 5000us

T(+/-) = 2000s - 5000us

T(+/-) = 1000ps - 5000ps

ITUMek-Met x1.0k 100 um ITUMek-Met x1.0k 100 um

ITUMek-Met x1.0k 100 um

Voltaj uygulama siiresine bagli olarak oksit tabakasi ortalama sertlik degerinin
degisimi Sekil 6.9’ da verilmistir. Buna gore, sabit pozitif voltaj uygulama stiresinde,
negatif voltaj uygulama siiresinin artmasiyla oksit tabaka sertligi artma egilimi
gostermekte, sabit negatif voltaj uygulama siiresinde, pozitif voltaj uygulama

sliresinin artmasinda ise oksit tabaka sertligi azalma egilimi gostermektedir.
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Sekil 6.9: V(+): 500V, V(-): 100V degerlerinde (a) sabit pozitif voltaj uygulama
stiresi altinda, negatif voltaj siiresinin ve (b) sabit negatif voltaj uygulama
stiresi altinda, pozitif voltaj siiresinin degisiminin oksit tabakasi
sertligine etkisi.

Sekil 6.10° da ise oksit tabakas1 kalinligina bagl olarak oksit tabakasinin ortalama

sertlik degerinin degisimi goriilmektedir. Artan oksit tabakasi kalinligina paralel

olarak ortalama sertlik degeri de artig gostermektedir.
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Sekil 6.10: Oksit tabakasi kalinligina bagl olarak ortalama sertlik degerinin degigimi.

2 akim

Sundararajan ve arkadaglar1 [21], 7075 aluminyum alasimina, 0,3 A/cm
yogunlugunda, 3,5,10,20 ve 30 dakikalik siirelerde oksidasyon islemi gerceklestirmis
ve maksimum 90 um’lik kaplama elde etmislerdir. Mikro sertlik Ol¢timleri 0,98 N
yiikle Vickers u¢ kullanilarak gergeklestirmislerdir. Test sonuglarinda MAO
kaplamalarin  karakteristik ~ O6zelligi olan, maksimum sertlik araylizeyde
(althk/kaplama), minimum sertlik kaplama yiizeyinde kuralinin dogrulugunu

gormislerdir.

Jin ve arkadaglar1 [49], mikro ark oksidasyon ile {iretilmis kaplamalarin mekaniksel
ozelliklerinin gelistirilmesi maksadiyla, ozellikle sertlik degerinin artirmak igin
yapidaki porozite miktarin azaltilmasi gerektigini, daha sert kaplamalar elde etmek
i¢cin daha yogun tabakalar tlretilmesi gerektigini diislinmiistiir. Bu amacla kullandig:
LY2 aluminyum alasgimina alkali NaWOj3, NazsPO,+12H,0 c¢ozeltisinde 10A/dm?
akim yogunlugunda mikro ark oksidasyon islemi uygulamistir. Prosesi baslatmadan
once ¢ozelti igerisine 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 olduk¢a yogun ve sert bir yapiya sahip olduklarin1 gérmiislerdir.

Lee ve arkadaslar1 [51], %20 SiCp icerikli kompozit A356 aluminyum alasimini,
15¢/l sodyum aluminat + 3g/l sodyum silikat ¢ozeltisinde, yaklasik 25-50 dk lik
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siirelerde, anodik akim yogunlugu 2000-2200 A/m? degerinde mikro ark oksidasyon
islemine tabi tutmuslar ve numune ylizeylerinde yaklasik 50-100 pm’lik kaplamalar
elde etmislerdir. Elde edilen bu kaplamalarin mekaniksel 6zellikleri incelendiginde,
yapilan sertlik testlerinde, sertliin 600 Hv ile 1700 Hv arasinda degistigini
gozlemlemislerdir. Kullanilan althigin sertligi 100 Hv’dir. Altliktan yiizeye dogru
ilerledikce sertlikte goriilen bu degisim, kaplama yapisina bakildigi zaman fark
edilen porozite miktarindan ve x 1silar1 analizi sonucu elde edilen farkli fazlarin

yapida bulunmasindan kaynaklandigini tespit etmislerdir.

Xue ve arkadaglar [52], SiC takviyeli Al-Cu-Mg aluminyum alagimina, Na,SiO3 (6—
10 g/l) ve KOH (1-2 g/1) bilesimli elektrolit ¢ozeltisinde, 400-600 V pozitif aralik ve
200-100V negatif aralikta yaptiklar1 oksidasyon islemiyle elde ettikleri kaplamalarin
karakterizasyonu yapmislardir. Mevcut kaplamalarin XRD analizinde yogun faz
olarak a-Al,O3 ve dis katmanlara dogru y-Al,03 ve mullit (3Al,03-2Si0,) fazlarinin
bulundugunu goérmiislerdir. 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. Ic
taraftaki yogun kisimda bulunan mullit, a-Al,O3 ve y-Al,O3 fazlar da yaklasik 800
HV’yi agmaktadir. Bu deger de 2024/SiC kompozit althgmin kendi sertlik

degerinden oldukca fazladir.

6.6 Asinma Deneyleri

Asinma testi i¢in secilen numuneler, bekleme siiresi parametresinin kaplama yapisina
etkisini gérmek amacli oksidasyon yapilan numunelerdir. Asinma deneyi 6ncesinde
numune yiizeyleri 2500 mes SiC zimpara ile hazirlanmis ve daha 6nceki boliimlerde
bahsedilen olii tabaka olarak adlandirilan amorf, yar1 kararli y-Al,O3 fazinin
giderilmesi saglanmistir. Bu oran toplam kaplama kalinliginin yaklasik olarak %30’u
civarindadir. Daha sonra yilizey uygun kimyasallar ile parlatma islemine tabi
tutulmus ve tim numunelerin ylizey piriizliliikleri yaklagik 0.5 pm seviyesine
indirilmistir. Bu islemler sayesinde amorf ve piiriizlii {ist tabakanin aginma izi
Olclimlerine olumsuz etkisi ortadan kaldirilmistir. Boylece kaplama kalitesini
belirlemede onemli bir rol oynayan «-Al,O; fazinin asinma Gzellikleri

gortlebilecektir.
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Numuneler hazirlandiktan sonra optimum asinma deney sartlart belirlenmistir.
Yapilan testlerde optimum sartlar SN yiik altinda 6 mm c¢apli alumina bilya
kullanilarak 5mm/s kayma hizinda 5mm asinma izi olusturacak sekilde, toplam

45000 mm asimnma mesafesi elde edilmek suretiyle bulunmustur.

Asinma direnclerinin hesaplanmasinda, 6082 aluminyum alagiminin islem gérmemis
numunesinin asinma alani/hacmi referans olarak kabul edilmistir ve MAO islemi
uygulanmis numunelerin asinma alanlari/hacimleri buna gore kiyaslama yapilmistir.
Asinma izi genigligi ve asinma izi derinligi degerleri, asinma izinin basi, ortasi ve
sonu olmak tizere 3 farkli noktadan alinarak ortalama olarak verilmistir. Cizelge 6.9’
da her bir numunenin ortalama asinma izi genisligi, ortalama aginma derinligi ve
asinma alani degerleri verilmistir.

Cizelge 6.9: Ortalama asinma izi genisligi, ortalama aginma izi derinligi ve aginma
alan1 degerlerinin numunelere gore degisimi.

W D A
Numune Asinma lzi Asinma Izi Derinligi Asmnma Alam
Genisligi (nm) (um?)

i (m)

Islemsiz 6082 1575,66 102,53 127750,40
5000us - 1000us 260,66 7,08 1477,83
5000us - 2000us 434 2,79 934,54
5000us - 3000us 211,66 0,88 148,42
5000us - 4000us 498,33 5,66 224721
5000us - 5000us 456 5,24 1906,79
4000us - 5000pus 586 9,82 454727
3000us - 5000us 757 14,62 8661,79
2000us - 5000us 552 12,79 5656,59
1000us - 5000us 441 8,54 2964

Cizelge 6.9’ dan da goriildiigli gibi MAO islemi gérmiis numunelerin aginma alan,
islem géormemis numunelerin aginma alanina kiyasla daha diisiik degerdedir. Daha
diisiik asinma alani, asinma direncinin daha yliksek olmasinin bir sonucudur. Tiim
numunelerin aginma izi uzunlugu (L) ayni oldugundan, asinma hacminin yerine

asinma alani yazilabilir.

Cizelge 6.10 ve Cizelge 6.11°de pozitif/negatif voltaj uygulama siiresi degisimine
gore elde edilen kaplamalara ait asinma izlerinin optik mikroskop ve SEM

gorintiileri goriilmektedir.
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Cizelge 6.10: Pozitif voltaj uygulama siiresi sabitken negatif voltaj siiresinin
degisimine gore elde edilen kaplamara ait asinma izlerinin optik
mikroskop ve SEM goriintiileri.

Numune Optik Mikroskop (50x) SEM (500x)

Kaplamasiz 6082

ITUMek-Met X500 200 um

5000us - 1000us

ITUMek-Met X500

5000us - 2000us

ITUMek-Met

5000u5 - 3000us

ITUMek-Met x

500
500

ITUMek-Met X

5000us - 4000us

5000us - 5000us

ITUMek-Met X500
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Cizelge 6.11: Negatif voltaj uygulama siiresi sabitken pozitif voltaj siiresinin
degisimine gore elde edilen kaplamara ait asinma izlerinin optik
mikroskop ve SEM goriintiileri.

T(+/-), us Optik Mikroskop (50x) SEM (500x)

Kaplamasiz 6082

1000us - 5000us

ITUMek-Met

2000us - 5000us

ITUMek-Met X500 200 um

3000us - 5000us -

ITUMek-Met X500 200 um

4000us - 5000us

ITUMek-Met X500 200 um

5000us - 5000us -

ITUMek-Met X500 200 um
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Sekil 6.11: V(+): 500V, V(-): 100V degerlerinde (a) sabit pozitif voltaj uygulama
stiresi altinda, negatif voltaj siiresinin ve (b) sabit negatif voltaj
uygulama stiresi altinda, pozitif voltaj siiresinin degisiminin aginma iz
alanina etkisi.

Karsit hareketli asinma deneylerinin sonuglari incelendiginde, genel bir egilim olarak
sabit pozitif voltaj uygulama siiresi altinda negatif voltaj uygulama siiresinin
artmasiyla asinma iz hacmi artmakta, dolayisyla asinma direnci azalmaktadir.
Negatif voltaj uygulama siiresi sabit tutuldugunda ise, pozitif voltaj degerinin
artmastyla asinma iz hacmi 6nce artmakta daha sonra diismektedir. (Sekil 6.11). En
diisiik asinma iz hacmi (en yiiksek asinma direnci), pozitif voltaj uygulama siiresinin
5000 ps, negatif voltaj uygulama siiresinin ise 3000 ps uygulandigit MAO islemiyle

elde edilmistir.

57



0,07

]l_llllll

5000-1000 5000-2000 5000-3000 5000-4000 5000-5000 4000-5000 3000-5000 2000-5000 1000-5000

Relatif Asinma Orani

Numune

Sekil 6.12: Pozitif/negatif voltaj siiresinin degisimine gore relatif asinma oranlari.

Sekil 6.12° de relatif asinma oranlarinin pozitif/negatif voltaj uygulama siirelerine
gore degisimi goriilmektedir. Burada relatif asinma oranlar1 hesaplanirken islem
gormemis numunelerin aginma iz alani referans olarak alinmis ve islem gormiis
numunelerin asinma alanlar1 buna gore relatif olarak kiyaslanmistir. Buna gore,
islemsiz numunenin relatif asinma direnci 1 olmaktadir. Buradan da tekrar
goriilebilecegi gibi T(+/-) = 5000us - 3000us parametreli kaplama en diisiik relatif aginma

oranina sahiptir.

Sekil 6.13 de ise oksit tabakasi kalinligina bagl olarak relatif aginma oraninin
degisimi goriilmektedir. Artan oksit tabakasi kalinligina paralel olarak relatif aginma
orani da belli bir degere kadar artig gostermekte, daha sonra azalmaktadir. Oksit
tabakas1 kalinligmin artmasiyla yapidaki porozite miktar1 artmakta ve dolayisiyla
asinma miktar1 ve relatif asinma oranmi artmaktadir. Son iki oksit tabakasi
kalinlilarinin relatif asinma oranlarindaki diisiisiin sebebi ise tabakalarin sertlikleriyle
ilgili oldugu diistiniilmektedir. Asindirict alumina bilyanin sertligi 2050 Hv
civarindadir. Son iki oksit tabakasinin sertlikleri ise yaklagik olarak 2000 Hv’ dir.
Asindirict alumina bilya ile oksit tabakalarinin sertlikleri birbirine yakin oldugu i¢in

alumina bilyanin oksit tabakasini asindiramadig1 diisiintilmektedir.
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Sekil 6.13: Oksit tabakasi kalinligina bagl olarak relatif aginma oraninin degigimi.

Ortalama sertlik degerinin relatif asinma oranma degisimi Sekil 6.14° de
goriilmektedir. Ortalama sertlik degerinin artmasina paralel olarak relatif asinma

orani artma egilimindedir.
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Sekil 6.14: Ortalama sertlik degerine bagl olarak relatif aginma oraninin degigimi.

Wang ve arkadaglar1 [15], ticari AI-Cu—Mg alasimina uyguladiklart MAO islemi
sonrasinda elde ettikleri kaplamanin aginma direncini incelemislerdir. Asinma testini
maksimum 1920 MPa ik yiik altinda, celik bilya kullanilarak yapmiglardir. Test
sonuglari incelendiginde asinma sirasinda meydana gelen malzeme kayb1 oraninin ilk

baslarda artmakla beraber ,bir miiddet sonra azalip sabit bir degere ulagtigim1 fark
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etmiglerdir. Detayli incelemede bunun sebebinin, kaplama ylizeyinde zayif bag

yapisina sahip amorf yapidan kaynaklandigini bulmuslardir.

Nie ve arkadaslar1 [4], duplex Al;Oz/aluminyum numunelere uyguladiklart MAO
islemi sonrasinda yaptiklari asinma testlerini islemsiz ve islemli numunelere
gerceklestirmiglerdir. Test sirasinda bazi noktalarda islemli (kaplamali) numunedeki
asinma oraninin islemsiz numuneye gore daha fazla oldugunu fark etmislerdir.
Detayl1 incelemeler sonucu bu olayin, islemli numunelerin yiizeylerinde bulunan 6l
tabaka olarak adlandirilan y- Al,O3 fazindan kaynaklandigini tespit etmisleridir.daha
yogun olan i¢ tabakaya ait yapilan asinma testlerinde ise elde edilen kaplamanin

miikemmel aginma direnci oldugunu bulmuglardir.

Wei ve digerleri [53], alkali silikat ¢ozeltisinde MAO uyguladiklar1 2024 aluminyum
alasiminda korozyon ve asimnma dayanimi agisindan elde ettikleri kaplamay1
incelemislerdir. 160 um’lik kalinliktaki kaplama uygulanan metalografik islemlerle
iist kisimdaki 60 pum’lik oli tabaka giderilerek asinma testi yapmislardir. Asinma
testi kuru ve yaglayicili ortamda ¢elik bilye kullanilarak 2,60 m/s hizla 300N-1410N
arasinda artan yiiklerde yapmislardir. Sonuglar incelendiginde 6zellikle parlatilmis
yiizeylerde, yag ortaminda yapilan aginma testlerinin kuru ortama gore miikemmel

sonuglar verdigini gérmiislerdir.

6.7 Korozyon Deneyleri

Korozyon deneyleri, farkli pozitif/negatif bekleme siireleriyle elde edilen mikro ark
oksidasyon islemi uygulanmis numunelerle igslem gérmemis 6082 alagimina
yapilmistir. Islemsiz numune de dahil olmak iizere 10 numune, hazirlanilan 30 g/l
NaCl + 10ml/I HCI korozyon c¢ozeltisine 12 giin siireyle maruz birakilmistir.
Numunelerin 24 saat araliklarla agirliklar1 6l¢iilmiis ve fotograflari ¢ekilerek her
gecen giin yiizeylerinde meydana gelen degisimler gozlemlenmistir. 12. giiniin
sonunda meydana gelen agirlik kayiplarina gbére numunelerin korozyon kayiplari

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

Sekil 6.15°den goriildiigli gibi en iyi korozyon direncine (en az korozyon kaybina)
sahip kaplama, T(+)=5000us-T(-)=4000us uygulama siirelerinde MAO islemi
uygulanan kaplamadir. Kaplama kalinliginin artmasiyla oksit tabakasi yapisindaki
porozite miktarmin da artmasindan dolay1r korozyon kaybi artarak malzemenin
korozyon direnci diismektedir. Ciinkii porozite miktar1 arttikca korozyona maruz
kalabilecek yiizey alani artmakta ve bunun sonucunda korozyon kaybi artmaktadir.
Bunu en fazla kalinliga sahip olan T(+)=1000us-T(-)=5000us parametreleri
kaplamadan gormekteyiz. Bundan dolay1 MAO islemi uygulanmamis 6082

alagiminin birgok kaplamadan daha iyi korozyon direnci gosterdigi goriilmektedir.

Korozyon deneyi bittikten sonra korozyon direnci iyi olan T(+) = 5000us - T(-) =
4000us ve T(+) = 5000us - T(-) = 3000us parametreli numuneler ile korozyon
direnci kotii olan T(+) = 1000us - T(-) = 5000us ve T(+) = 2000us - T(-) = 5000us
parametreli kaplamalara korozyon direncini arttirip arttirmadigi gormek amaciyla
tespit islemi uygulanmistir. Sekil 6.16” da tespit islemi uygulanmis ve uygulanmamis

kaplamalara ait korozyon grafikleri goriilmektedir.
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Sekil 6.16: Korozyon miktarinin (a) tespit islemsiz (b) tespit islemine gore degisimi.
Sekil 6.16° ten goriildigi gibi tespit islemi sadece T(+) = 1000us - T(-) = 5000us
parametreli korozyon direnci en kotii olan en fazla kalinliktaki en yiiksek poziteye
sahip kaplamay1 iyi yonde etki ederek korozyon direncini arttirmistir. Diger
kaplamalar1 ise kotii yonde etkileyerek korozyon direnglerini tespit islemsiz

durumdan da daha diisiirmiistiir.
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7. GENEL SONUCLAR

6082 aluminyum alasimina KOH+Na,SiO3 ¢ozeltisinde, farkli akim ve voltajlar

uygulanarak yapilan MAO islemi sonucunda elde edilen kaplamanin 6zellikleri ve

islem parametrelerindeki degisimin kaplama yapisina etkileri asagida siralanmastir:

1.

KOH+Na,SiO3 ¢ozeltisinde siire sabit tutulmak sartiyla farkli degerlerde
voltaj ve akim kontrollii deneyler yapilmig, bu deneyler sonucunda numune
yiizeylerinde farkli 6zelliklerde oksit tabakasi olustugu goriilmiistir.

Voltaj kontrollii deneylerin sonuglari incelendiginde pozitif 300V VE 400V
degerlerinde 100V negatif voltajda kaplama olugsmamis, 200V negatif voltaj
degerinde ise nokta seklinde homojen olmayan bolgesel kaplamalar
olusmustur. Bunun sebebi MAO ya ozgii yeterli kritik bozunum voltaji
(dielectric breakdown) degerinin asilmamasidir. 500V  pozitif voltaj
degerlerinde ise uygulanan 100V ve 200V negatif voltaj degerlerinin her
birinde yeterli kritik bozunum volta; degerinin asildigindan karakteristik
MAO homojen oksit tabakasinin olustugu goriilmiistiir.

Akim kontrollii deneyler incelendiginde uygulanan pozitif 4A ve 6A akim
degerlerinde, kritik bozunum voltajinin asilmasindan dolayr her iki negatif
akimda da (1A ve 2A) oksit tabakasinin olustugu goriilmektedir. 10A pozitif
akim degerinde ise bu esigin asilamamasindan dolayr kaplama olusmamuistir.
Bu kaplamalarin taramali elektron goriintiileri MAO i¢in tipik morfoloji
gostermesine ragmen oksit tabakasinin ylizeye yapismasinin zayif oldugu
saptanmistir.

Voltaj kontrollii deneylerde siirenin etkisi incelendiginde, artan oksidasyon
stiresiyle birlikte yiizeyde olusan oksit tabakasi kalinligt ve ylizey
plirtizliiligii dogrusal olarak artmistir.

Yapilan 1slatma agist testlerinde uygulanan voltaj ve akimin artmasiyla
1slatma ag¢isinin arttig1 goriilmiistiir.

Yapilan XRD analizlerinde, oksit tabakasinin a-Al,O3 ve y-Al,O3 fazlarindan

olustugu goriilmiistiir. Cekilen SEM goriintiileri incelendiginde kaplamanin
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10.

11.

12.

farkli yogunlukta iki bolgeden olustugu acikg¢a goriilmiistiir. Yapilan
aragtirmalarda altiga yakin olan yogun tabakanin a-Al,Os, ylizeye yakin olan
az yogun ve poroz tabakanin ise y-Al,03 oldugu diisiiniilmektedir.

Farkli negatif voltaj degerlerinde elde edilen numunelerin XRD paternleri
incelendiginde, ayn1 pozitif voltaj voltaj degeri ve artan islem siiresine bagh
olarak oksit yapisindaki a-Al,O3 fazinin siddetinde artis oldugu gézlenmistir.
Yapilan Rockwell C ve kaplama kalinlig1 ol¢timlerine gore ideal oksit
tabakas1 Ozelliklerini saglayan kaplama sartlar1 V(+)=500V, V(-)=100V
parametrelerindeki kaplamanin sahip oldugu goriilmiistiir.

Elektriksel parametrelerden birisi olan bekleme siiresi etkisini incelemek igin
farkli degerler kullanilarak islemler yapilmistir. Bu islemler sonucu negatif
bekleme siiresi sabit tutularak, pozitif bekleme siiresinin azaltilmasi
durumunda elde edilen kaplama kalinligmmin arttigi gozlemlenmistir.
T(+)=1000ps-T(-)=5000us degerleri kullanilarak yapilan oksidasyon
isleminde elde edilen kaplama kalinlig1 200 pm’ dir. Pozitif bekleme siiresi
sabit tutulup, negatif bekleme siiresi azaltildig1 zaman ise elde edilen kaplama
kalinligr azaldigi gozlemlenmistir. T(+)=5000us-T(-)=1000us degerleri
kullanilarak yapilan oksidasyon isleminde elde edilen kaplama kalinligi 20
pm’ dir.

Yiizey ozelliklerine bekleme siiresinin etkisi incelendiginde pozitif bekleme
stiresinin azaltilarak yapilan MAO isleminde ylizey piirtizliiliigiiniin arttig1
gozlemlenmistir.  T(+)=1000us-T(-)=5000us  parametrelerinde  yapilan
islemde Olgiilen ylizey piriizliligi 11 pm’ dir. Negatif bekleme siiresi
azaltilarak yapilan MAO isleminde ise yilizey piriizliliigliniin azaldig:
gozlemlenmistir.  T(+)=5000us-T(-)=1000pus  parametreleri  kullanilarak
yapilan MAO isleminde 6lgiilen yiizey piirtizliligi 1 pm’ dir.

Farkli pozitif/negatif voltaj uygulama siireleriyle yapilan MAO islemi
sonucunda elde edilen farkli kalinliktaki kaplamlarin  mikrosertlik
deneylerinde T(+)=2000us-T(-)=5000us parametreli kaplamada maksimum
2080 Hv ortalama sertlik degeri bulunmustur. Kaplama kalinlig1 arttik¢a
ortalama sertlik degerinin artt1g1 gériilmiistiir.

Pozitif/negatif voltaj uygulama siirelerinin degisimine gore yapilan MAO
islemi sonucunda elde edilen farkli kalinliktaki kaplamlarin asinma

testlerinde, malzeme iizerinde olusan oksit filmin iyi derecede asinmaya
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13.

14.

dayanikli oldugu goriilmiistiir. Bu kaplamalar karsilastirildiginda en kalin
kaplama elde edilen T(+)=1000us-T(-)=5000us parametreli numunenin
asinma direnci, diisiik kaplama kalinligina sahip T(+)=5000us-T(-)=3000us
parametresine sahip numuneden daha diisik oldugu gbzlemlenmistir.
Kaplama kalinliginin artmasiyla asinma hacminin arttig1 yani asinma
direncinin azaldigi goriilmiistiir. Bunun sebebi olarak da artan kaplama
kalinhig ile birlikte yapida mevcut porozitenin artmasi oldugu
diistiniilmektedir.

Korozyon deneyleri sonucunda numune yiizeylerinde olusan oksit filmin
T(+)=5000us-T(-)=3000us ve  T(+)=5000us-T(-)=4000us parametreli
kaplamalar hari¢ diger kaplamalarin korozyon direngleri islemsiz 6082
alasimindan daha kotii bir korozyon direnci gosterdigi belirlenmistir.
Bekleme stirelerinin degisimine gore hazirlanan numunelerde en iyi korozyon
direncini T(+)=5000us-T(-)=4000us parametreli MAO islemi uygulanmis
numune gostermistir.

Sonu¢ olarak V(+)=500V-V(-)=100V degerinde T(+)=5000us-T(-)=3000us
parametreli optimum sartlarla MAO islemi uygulanmig kaplamayla 30pum
kalinlik, 1150Hv ortalama sertlik, korozyon direnci islemsiz 6082 alasimi

gibi yliksek olan ve aginma direnci yliksek kaplama elde edilebilir.
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