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OZET

TEZ BASLIGI: SAF MAGNEZYUMUN MiKROARK OKSiDASYON
YONTEMIYLE YUZEY MODIFiKASYONU
YAZAR ADI : SALiH DURDU

Bu c¢alismada saf magnezyum metali; saf su, Na,SiO3.5H,0, KOH (1 no’ lu
cozelti) ve saf su, NasPOs, KOH (2 no’ lu cozelti) iceren elektrolit c¢ozeltiler
icerisinde mikroark oksidasyon yontemiyle kaplandi. Mikroark oksidasyon kaplama
islemi, sodyum silikat ve sodyum fosfat icerikli farkli ¢ozeltiler igerisinde 0.060,
0.085 ve 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40, 50 ve 60 dakika siire
ile gergeklestirildi. Kaplama parametrelerinden; kaplama zamani, akim yogunlugu ve
elektrolit ¢ozelti kompozisyonunun kaplamanin biliylime kinetigine, faz
kompozisyonuna, mikro yapisina, sertligine, ylizey piiriizliiliigline, altlik malzemeye
yapismasina, asinma Ve korozyon Ozelliklerine olan etkisi incelenmistir. Sodyum
silikat iceren elektrolit cozeltisinde mikroark oksidasyon yontemiyle kaplanan
numunelerin kaplama kalinligi 4.8 ile 73.5 um arasinda degismektedir. Sodyum
fosfat iceren elektrolit ¢ozeltisinde mikroark oksidasyon yontemiyle kaplanan
numunelerin kaplama kalinligi 9.7 ile 88 um arasinda degigsmektedir. Sodyum silikat
iceren elektrolit ¢ozeltisi igerisinde tiretilen kaplamalarin sertligi 262 HV ile 573 HV
arasinda, sodyum fosfat iceren elektrolit ¢ozeltisi igerisinde lretilen kaplamalarin
sertligi 173 HV ile 299 HV arasinda degismektedir. Mikroark oksidasyon yontemiyle
saf magnezyum yiizeyinde olusturulan fazlar, sodyum silikat iceren ¢ozelti icin
spinel Mg,SiO, (Forsterite) ve MgO (Periclase) ve sodyum fosfat iceren ¢ozelti igin
Mgs(POy), (Farringtonite) ve MgO (Periclase) olarak tespit edildi. Kaplamalarin
altlik metale olan yapisma mukavemetleri, artan akim yogunlugu ve kaplama stiresi
ile birlikte artmaktadir. Mikroark oksidasyon kaplama isleminden sonra ylizey
puriizliliigi, artan akim yogunlugu ve kaplama siiresi ile birlikte artmaktadir.
Asinma ve korozyon deneyleri sonucunda mikroark oksidasyon yontemiyle kaplanan
saf magnezyum numunelerin, asinma ve korozyon direnclerinin arttig1 tespit

edilmistir.



SUMMARY

TITLE OF THE THESIS : SURFACE MODIFICATION OF PURE
MAGNESIUM BY MICROARC METHOD
AUTHOR : SALIH DURDU

In this study, surface of pure magnesium was coated in different aqueous
solution that consist of pure water, Na,SiO3.5H,0, KOH called as a first solution and
pure water, NasPO,4, KOH called as a second solution by microarc oxidation method.
Microarc oxidation was carried out for 5, 10, 20, 30, 40, 50 and 60 minutes at 0.060,
0.085 and 0.140 A/cm? current densities in sodium silicate solutions and sodium
phosphate solutions. The influence of the coating parameters such as the oxidation
time, the current density and electrolyte concentration on the Kinetic, phase
composition, microstructure, hardness, surface roughness, adhesion to substrates,
wear and corrosion of the coating were investigated. Experimental results showed
that the thickness of the microarc oxidized coatings changed with the time and
temperature. The average thickness of the microarc oxidized coatings ranged from
4.8 to 73.5 um for sodium silicate solution and from 9.7 to 88 pum for sodium
phosphate solution with some scatters. The average hardness of the microarc
oxidized coatings was between 262 HV and 573 HV for sodium silicate solution and
between 173 HV and 299 HV for sodium phosphate solution. The dominant phases
formed on the pure magnesium were found to be a mixture of spinel Mg,SiO4
(Forsterite) and MgO (Periclase) for sodium silicate solution and Mgs(POy):
(Farringtonite) and MgO (Periclase) for sodium phosphate solution. Adhesion
strengths of coatings were increased with increasing current density and duration
time. After microarc oxidation, surface roughness of the samples were increased with
increasing current density and duration time. Wear and corrosion resistance in all
microarc oxidized coatings samples was considerably improved in relation to the

untreated specimen.
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SIMGELER VE KISALTMALAR DIiZiNI

Mg : Magnezyum

nm : Nanometre

J . Enerji

Q : Ohm

°C . Santigrad derece

K : Kelvin derece

°F : Fahrenhayt derece

ar : Termal uzama katsay1si

MPa : Mega paskal
GPa : Giga paskal
kg : Kilogram

g : Gram

m : Metre

cm?  : santimetre kare
cm®  : Santimetre kip
W s

\ - Voltaj

A : Amper

Alcm? : Akim yogunlugu
um  : Mikrometre

dk : Dakika

0 : X-15101 gelis agisi
HV  : Vickers sertligi

u : Ortalama siirtiinme katsayisi
N : Newton

Fn : Normal kuvvet
Ft : Surttinme kuvveti

Lc : Kritik yik
Lc;  : Catlak olusumuna neden olan kritik yiik
Lc, : Kaplamanin kalkmasina neden olan kritik yiik

Ra : Ortalama ylizey plriizliligi



MAO
PEO
XRD
SEM
HSP

: Korozyon potansiyeli

: Korozyon akimi

: Tafel egimi

: Anodik tafel egimi

: Katodik tafel egimi

- Mikroark Oksidasyon

: Plazma Elektrolitik Oksidasyon
: X-1s1nlar1 kirinimia

: Taramal1 elektron mikroskobu

: Hegzagonal siki paket
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SEKILLER DIZINI
Sekil
3.1. Mikro plazma dielektrik kaplama kirildiktan sonra olusan proseslerin

3.2.
3.3.

3.4.
4.1.
4.2,
4.3.

4.4,

4.5.

4.6.
5.1.

5.2.

5.3.

5.4.
5.5.

7.1.

asamalari; (a) mikro plazma kirilmast, (b) mikro plazma kirildiktan sonra
olusan kaplamanin (OCC) bolgesel pargasi, (1) termal etki, (2) kaynasmis
metal althik

Sulu ¢ozeltilerin elektrolizlerinde elektrot prosesleri

Plazma elektroliz prosesleri i¢in iki tip akim-voltaj diyagrami: desarj
(bosalma) fenomeni gelistirilmistir (a) elektrot’ a yakin alanda ve (b)
elektrot yuzeyinde dielektrik filmde

MAO prosesinde toplam anodik olusum voltaj egrisi

Tribolojik sistem ve elemanlar1

Adhezyon Asinmasi

Abrasif Asinma Cesitleri: (a) iki elemanli abrasif asinma, (b) Ug elemanli
abrasif asinma, (c) Erozyon

Tek-gevrim deformasyon mekanizmalari: (a) ¢izme, (b) kesme, (c) kama
olusumu, (d) mikro ¢atlak, (e) mikro yorulma

Tekrar eden deformasyon mekanizmasi

Oksidatif asinma modeli

Cukurcuklarin kesit alan sekillerinin varyasyonlar1 (a) dar ve derin, (b)
eliptik, (c) genis ve s1g, (d) yiizey alti, (e) alt1 oyuk, (f) mikro yapisal
yonlenmeyle belirlenen sekiller

Katodik polarizasyon él¢imdi

Tafel ekstrapolasyonunda goriilen paslanmaz metalin uygulanan akim
katodik polarizasyon egrisi

Uygulanan akim-lineer polarizasyon egrisi

Elektrokimyasal empedans spektroskopisine kiyasla uygulanan potansiyel
ve meydana gelen harici akim

Mikroark Oksidasyon Kaplama Cihaz1 (1. Elektrolit banyosu; 2. Sogutma
suyu gecis haznesi; 3. Hava Ufleme Borusu (elektroliti karistirmak igin);
4. Elektrolit; 6. Vana; 7. Filtre; 8. Pompa; 9. Vana; 10. Esanjorlii Tank;
11. Numune; 12. Kompresor; 13. Gaz
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8.1.

8.2.

8.3.

8.4.

8.5.

8.6.

8.7.

8.8.

8.9.

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢Ozeltisi icerisinde mikroark oksidasyon
yontemiyle tretilen kaplamalarin ortalama kaplama kalinliklarinin, akim
yogunlugu ve kaplama siiresi ile degisimi

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde mikroark oksidasyon
yontemiyle iiretilen kaplamalarin ortalama kaplama kalinliklarinin, akim
yogunlugu ve kaplama siiresi ile degisimi

Silikat icerikli 1 no” lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde (a) 0.060 A/cm?, (b)
0.085 A/cm? ve (c) 0.140 Alcm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40,
50 ve 60 dakika siireyle kaplanan numunelerin X-1sinlar1 kirinimi analizi
sonugclari.

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde (a) 0.060 A/cm?, (b)
0.085 A/cm? ve (c) 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40,
50 ve 60 dakika stireyle kaplanan numunelerin X-1sinlart kirinimi analizi
sonuglart.

Silikat icerikli 1 no” lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.060 A/lcm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde iiretilen kaplamalara ait ylizey SEM
fotograflari.

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM
fotograflari.

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM
fotograflari.

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.060 A/lcm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM
fotograflari.

Fosfat icerikli 2 no” lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM

fotograflari.

8.10. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.140 A/cm?® akim

yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM

fotograflari.
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8.11

8.12.

8.13.

8.14.

8.15.

8.16.

8.17.

8.18.

8.19.

8.20.

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM
fotograflari.
Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM
fotograflari.
Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.140 A/lcm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM
fotograflari.
Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.060 A/cm?® akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM
fotograflari.
Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi icerisinde, 0.085 A/cm® akim

yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM
fotograflari.
Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢cozeltisi icerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM
fotograflari.

Silikat igerikli 1 no’ Iu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim
yogunlugu ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelerin ortalama sertlik
degerlerindeki degisim

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim
yogunlugu ve kaplama stirelerinde kaplanan numunelerin ortalama sertlik
degerlerindeki degisim
Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda 30 dakika silire ile kaplanan numunenin ¢izik testi
sonucunda 50x blyltmede optik mikroskop géruntuleri: (a) Lc;= 48.315
N (ilk gatlagin olustugu yiik); (b) Lco= 62.565
Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda 30 dakika silire ile kaplanan numunenin ¢izik testi
sonucunda 50x blyltmede optik mikroskop géruntuleri: (a) Lc;= 12.257
N (ilk ¢atlagin olustugu yiik); (b) Lco= 78.490
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8.21

8.22.

8.23.

8.24.

8.25.

8.26.

8.27.

8.28.

8.29.

8.30.

8.31.

siirelerinde  kaplanan

degisimleri

. 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim yogunlugu ve kaplama

numunelerin  ortalama yiizey piirtzliligi

2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde farkli akim yogunlugu ve kaplama

stirelerinde  kaplanan
degisimleri

Silikat icerikli 1 no’ lu
yogunlugunda iiretilen
profilometre resimleri
Silikat icerikli 1 no’ lu
yogunlugunda iiretilen
profilometre resimleri
Silikat icerikli 1 no’ lu
yogunlugunda iiretilen
profilometre resimleri
Fosfat icerikli 2 no’ lu
yogunlugunda iiretilen
profilometre resimleri
Fosfat icerikli 2 no’ lu
yogunlugunda iiretilen
profilometre resimleri
Fosfat igerikli 2 no’ lu
yogunlugunda iiretilen

profilometre resimleri

numunelerin  ortalama yilizey pirizIiligi
elektrolit cozeltisi icerisinde 0,060 A/lcm? akim

kaplamalarin ylizey topografyalarini gosteren

elektrolit cozeltisi icerisinde 0,085 A/cm?® akim

kaplamalarin ylizey topografyalarini gosteren

elektrolit cozeltisi icerisinde 0,140 A/cm? akim

kaplamalarin ylizey topografyalarini gosteren

elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0,060 A/cm? akim

kaplamalarin ylizey topografyalarini gosteren

elektrolit cozeltisi icerisinde 0,085 A/cm? akim

kaplamalarin ylizey topografyalarini gosteren

elektrolit cozeltisi icerisinde 0,140 A/cm? akim

kaplamalarin yiizey topografyalarini gosteren

Saf magnezyumun asinma sonucu olusan iz yapisimin (a) 100x ve (b)
1000x biiytitmelerde ¢ekilen SEM fotograflari

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.060 A/lcm? akim
yogunlugunda, farkl: siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM
fotograflari

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM

fotograflar
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8.32

8.33.

8.34.

8.35.

8.36.

8.37.

8.38.

8.39.

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi icerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM
fotograflar

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi icerisinde, 0.060 A/cm® akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM
fotograflar

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢cozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM
fotograflar
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1. GIRIS

Magnezyum ve alagimlari; otomotiv, gemi insaati, havacilik sanayi ve
biyomedikal uygulamalar gibi c¢esitli sanayi alanlarinda yaygin olarak kullanilir
[Gray and Luan, 2002]. Magnezyum alasimlari yiiksek mukavemet/agirlik orani gibi
oldukga iyi mekanik ozellikleri ve talasli imalat kolayligi agisindan maliyet
verimliliginden dolayi, otomotiv endiistrisinde motor gdévdelerindeki pargalarinin

yapiminda kullanilir [Wang et all, 2005].

Magnezyum alagimlarinin uygulama alanlari, diisiik asinma ve korozyon
direncinden dolay1 sinirlidir [Wu et all, 2007]. Bu sorunlarin iistesinden gelmek igin,
mikroark oksidasyon (MAO) yontemi olarak bilinen yiizey modifikasyon iglemi
uygulanir. Mikroark oksidasyon yontemi maliyet ve verimliligi nedeniyle rekabet
giicli yiiksektir. Ayrica bu yontem cevrecidir ve kaplama, altlik malzemeye kuvvetli

bir yapisma 6zelligi gosterir.

Saf magnezyum yiizeyine mikroark oksidasyon yontemiyle kaplama yapilma
calismas1 daha once Shi ve arkadaslar1 tarafindan NaOH, NasSiO4 ve NaF icerikli
cozeltide [Shi et all, 2008], mikroark oksitlenen numuneler sol-gel TiO, ile
kaplanarak “Hanks Soliisyonu” olarak bilinen karigtmda korozyon direnci
incelenmistir. Mu ve Han tarafindan K,ZrFs, CH3COONa.3H,0, C,H,04.2H,0
icerikli cozeltide saf magnezyum yuzeyine mikroark oksidasyon yontemiyle kaplama
yapilmistir [Mu and Han, 2008]. Bu ¢alismada ise mikroark oksidasyon kaplama
yontemi kullanilarak saf megnezyum yiizeyine Na,SiO3.5H,0, KOH ve NazPOy,
KOH igeren c¢ozeltilerde kaplamalar yapilmistir.



2. GENEL BILGILER

2.1. Saf Magnezyumun Ozellikleri

Magnezyum, biitiin yapisal metaller i¢inde en hafif olanidir. Magnezyumun
ticari alasimlart genis bir uygulama alaninda basarili olarak kullanilmaktadir.
Yerkabugunun % 2.7’ si magnezyumdan olusmaktadir. Magnezyum dogada metalik
formda olugsmamasina ragmen, magnezyum bilesikleri diinya capinda olusmakta ve
cogu lilkede magnezyum cevheri ticari miktarlarda bulunmaktadir. Magnezyumun en
yaygin cevherleri karbonatlardir ( dolomit (MgCQO3.CaCO3) ve magnesit (MgCOs) )
[Avedesian and Baker, 1999].

Magnezyum, toprak metali olarak siniflandirilir. Periyodik tabloda 3. Grupta
bulunur. Bu nedenle de magnezyumun elektronik yapist berilyum, kalsiyum,
stronsiyum, baryum ve radyum’ un elektronik yapisina benzer [Friedrich and

Mordike, 2006]. Tablo 2.1’ de saf magnezyum’ a ait atomik 6zellikler verilmektedir.

Tablo 2.1. Saf magnezyum’ a ait atomik 6zellikler [Avedesian and Baker, 1999].

Element Semboli Mg

Atom Numarasi 12

Serbest Atomlar (2) (8) 2

Orbital Elektron Yapisi 15225%2p°3s?

Atom Agirligi 24,305 g/mol

Atomik Cap 0,320 nm

Atomik Hacim 14 cm®/mol
78,99% Mg?* (agirlik= 23,98504 g/mol)

Atomik Izotoplar 10,00 % Mg?® (agirlik= 24,98585 g/mol)
11,01 % Mg® (agirlik= 25,98259 g/mol)

Magnezyum, hegzagonal siki paket kristal yapisina sahiptir. Saf magnezyumun
oda sicakliginda hesaplanan kafes parametreleri: a= 0.32092 nm ve c= 0.52105 nm’

dir. Magnezyumun c/a orani, ideal 1.633 degerine yakin, 1.6232” dir. Bu nedenle



magnezyum, miikemmel olarak kabul edilecek diizeyde siki paket yapiya sahiptir.
Saf magnezyumun kafes parametresi artan sicaklikla artar. Kafes parametresinin

sicakliga bagliligi asagida verildigi gibidir [Friedrich and Mordike, 2006].

a=0.32075 + (7.045AT +0.0047AT?) x 10°® nm (2.1)
¢ =0.52076 + (11.758AT +0.0080AT?) x 10 nm (2.2)

Cok kristal yapidaki magnezyumun dogrusal termal uzama Kkatsayisi (ar)
ortamin sicaklik araligina baghdir. Baker’ e gore, dogrusal uzama katsayist (ar), 0
°C ile 550 °C arasindaki sicakliklarda, sicakliga bagli olarak asagidaki gibi ifade
edilir [Baker, 1967]:

ar=(25.0 + 0.0188AT) x 10° C* (2.3)

Magnezyum, ¢cekme mukavemeti (160 MPa), elastik modili (% 99.98 saflik
icin dinamik: 44 GPa ve statik 40 GPa; % 99.80 saflik i¢in dinamik: 45 GPa ve
statik: 43 GPa) ve diisiik yogunlugundan dolay1 genis bir yapisal uygulama alaninda
kullanilir. Saf magnezyumun poison orant 0.35° tir. Magnezyum nispeten iyi bir
elektriksel iletkenlige (38.6 % IACS) ve termal iletkenlige (154.5 W/m.K) sahiptir.
Ayrica elastik titresimleri emmek ic¢in kullanilan, ¢ok yiliksek soniim kapasitesine
sahiptir. Tek kristal magnezyumun 20 °C (68 °F) sicaklikta elektriksel direnci, a
ekseni boyunca 45.3 nQ2.m ve ¢ ekseni boyunca 37.8 nQQ.m’ dir. Sicaklik katsayis1 a
ekseni boyunca 0.165 nQ.m/K ve c¢ ekseni boyunca 0.143 nQ.m/K’ dir [Metals
Handbook, 2003; Avedesian and Baker, 1999]. Saf magnezyum’ un 20 °C (68 °F)’
deki 6zgiil agirhig 1.738 g/em® tiir. 649.5 °C’ deki ergime noktasinda 6zgiil agirhg
1.65 glem® tiir. Saf magnezyum ergime noktasinda iken hacimce % 4.2° lik bir
uzama olur. Saf magnezyumun 20 °C’ de sabit basing altinda, spesifik 1s1 kapasitesi
(Cp) 1.0125 kJ/kg.K’ dir. Spesifik 1s1 kapasitesi artan sicaklikla artar. Saf
magnezyumun J/mol.K biriminden spesifik 1s1 kapasitesinin sicakliga bagliligi
asagidaki gibi ifade edilir [Friedrich and Mordike, 2006]:



C,=26.19-1.01x10% T -1.60 x 10°/T + 8.41 x 10° T? (2.4)

Magnezyum ve alasimlarinin korozyon direncleri, maruz kaldiklar1 ortamdaki
film olusumuna baghdir. Film’ in olusum, ¢éziinme ya da kimyasal degisim hizi;
ortamla ve ayrica magnezyumdaki metalik alagimlama ajanlarindaki impiiriteler ile
degisir [Revie, 2000]. Saf magnezyumun elektrokimyasal esitligi 126 mg/C, hidrojen
kars1 standart elektrot potansiyeli -2.4 V, 25 °C’ de NaCl ¢ozeltisinde asir1 doymus
kalomel elektroda karsi elektrolitik ¢ozelti potansiyeli 1.63 mV’ dir [Avedesian and
Baker, 1999].

Magnezyum, agirliginin hafif olmasi ve yiiksek mukavemet/agirlik oranindan
dolay1, ucak ve giidiimli silah endiistrisinde ve otomotiv sanayinde kullanilir.
Magnezyumun; yiiksek sertlik/agirlik orani, kolay islenebilirlik, yiiksek sonim
kapasitesi ve dokim Kkalitesi gibi ozelliklerinden dolay1r yeni uygulama alanlar
olusmaktadir. Magnezyum, gaz sogutma reaktdrlerinde uranyum i¢in muhafaza edici
malzeme olarak kullanilir. Magnezyum ve alasimlar1 katodik koruma i¢in, kendini
feda ederek anot olarak kullanilir. Magnezyum farkli uygulamalar i¢in baska

metallerle alasimlandirilarak kullanilir [Revie, 2000].



3. MIKROARK OKSIDASYON

3.1. Mikroark Oksidasyon Kaplama Ydnteminin Tarihcesi

Desarj (bosalma) olayi, elektroliz ile beraber 100 yildan daha uzun bir siire
once Sluginov tarafindan kesfedilmesine ragmen [Sluginov, 1880], detayli olarak
1930’ lu yillarda Giinterschultze ve Betz tarafindan ¢alisildi [Giinterschultze and
Betz, 1937]. Plazma elektroliz’ in pratik faydalarindan ilk olarak 1960’ I1 yillarda
McNiell ve Gruss, Nb iceren elektrolitte kadmiyum anot izerine kadmiyum niobate
biriktirmek i¢in kivilcim bosalmasi (spark discharge) kullandiginda, yararlanildi
[McNiell and Nordbloom, 1958, McNiell and Gruss, 1966]. 1970’ 1i yillarda Markov
ve arkadaslar1 tarafindan ark desarj (bosalma) sartlar1 altinda aliiminyum anot
lizerine oksit biriktirme gelistirildi ve c¢alisildi [Markov and Markova, 1976,
Nikolaev et all, 1977]. Daha sonra bu teknik gelistirildi ve “mikroark oksidasyon”
olarak tanimlandi [Markov et all, 1983]. 1980’ li yillarda Rusya’ da Snezhko ve
arkadaglar1 [Snezhko et all, 1980-Snezhko et all, 1983], Markov ve arkadaslari
[Markov et all, 1983-Malyshev et all, 1985], Fyedorov ve digerleri [Fyedorov, 1987],
Gordienko ve arkadaslari [Rudnev and Gordienko, 1987, Gordienko et all, 1989] ve
Almanya’ da Kurze ve arkadaslar1 [Kurze et all, 1982, Kurze et all, 1986] endstriyel
uygulamalarin oldugu yerlerde yiizey desarjlarinin faydalarindaki olasiliklardan
yararlanarak farkli metaller iizerine oksit biriktirme g¢alistilar [Saakian et all, 1986-
Kurze et all]. Bu alanda hem ABD hem de Cin’ deki arastirmacilar dahil olmustur
[Gradkovsky and Bayles 1974, Xue et all, 1998]. Proses fenomenolojisindeki eksik
bilgiler ve bazen eksik anlamlarin yliziinden farkli terminoloji kullanilmistir, ayni
teknikte cogunlukla kullanilan; “mikro plazma oksidasyon”, “anot spark elektroliz”,
“plazma elektrolitik anot davranis1”, “kivilcim bosalmasi altinda anot oksidasyonu”
ornekleri “plazma elektrolitik oksidasyonu (PEO)” tamimlamada yaygin olarak

kullanilir.



3.2. Mikroark Oksidasyon Prosesi

Mikroark oksidasyon veya diger bir deyisle mikro desarj oksidasyon islemi
yeni bir yontem olup, metal ve alagimlarinin yiizeylerini kuvvetlendiren ylizey
islemlerinden bir tanesidir. Ozellikle MAO elektrolit banyolarinda meydana
getirilen, elektrokimyasal islem olan, geleneksel anodizasyon isleminden tiiretilen
elektrolitik plazma islemidir. MAO islemi yiiksek asinma direngli, korozyon direngli,
1s1 direngli elektrik yalitkanli ve dekoratif gosterisli gok fonksiyonlu seramik benzeri
kaplamalar meydana getirir. Anodizasyonun tersine, MAO zayif alkali ¢ozelti
igerisinde yaklasik 1000 V ve asimetrik alternatif akim veya darbeli akimda meydana
getirilir. Mikroark oksidasyonu anadizasyondan ayiran en 6nemli 6zellik elektrolit
icerisinde islem altinda bulunan taban malzemesi yiizeyinde diizensiz olarak hareket
eden elektriksel mikro desarjlarin bulunmasidir. Bu durumda mikro desarjlar islem
altindaki kaplamada, elektrolit ve taban malzemesinde termal, plazma-kimyasal ve
hidrodinamik etkiler meydana getirir. Olusan kaplamalarinin kompozisyon, yap1 ve

ozellikleri geleneksel anodik oksit tabakalarindan ¢ok daha iyidir.

MAO metodu anodizasyon ile kiyaslandiginda en 6nemli avantaji zayif alkali,
cevresel olarak uygun, zararsiz elektrolitlerin kullanilmasidir. Taban malzeme
ylizeyinin 6zel olarak 6n isleme tabi tutulmasina gerek yoktur. 400 mikrona kadar
olduk¢a kalin kaplamalar elde edilebilir. MAO islemi {i¢ ana islemden olusur.
Kaplamadan o©nce temizleme (yaglarin giderilmesi), MAO kaplama islemi ve
kaplama sonrasi yikama. Cihaz ii¢ ana bilesenden olusur. Bunlar; gii¢ kaynagi,

elektrolit ve yikama banyosu.

MAO teknolojisi aliiminyum ve alagimlarmin kaplanmasi icin gelistirilmis
olup; magnezyum, titanyum, tantalyum, niobriyum, zirkonyum ve berilyum gibi
diger valf metallerinde de kaplanmasinda iyi sonuglar verir. MAO kaplamalar1 ev
esyasindan, uzay sanayine kadar bir¢ok endiistride uygulanmaktadir. Mikroark
oksidasyon iglemi, plazma elektrolitik anodizasyon islemin de oldugu gibi elektrik

desarjlarinin katilimiyla ilerler. Fakat birgok 6nemli farkliklar vardir. Bunlar;



1. Her iki elektrot elektrolit igerisine daldirilir ve iletken plazma kanallar1 sadece
elektrotlar arasinda degil islem altindaki metal ylizeyleri arasindaki ince elektrot
tabakalari arasinda olusur.

2. Mikroark oksidasyon islemi altindaki plazma ne buhar-hava ne de elektrolit
plazmadir.

3. Mikroark oksidasyon altindaki desarj normal bir kivilcim (glow) degildir. Yiiksek
frekansl kivilcim ya da ark olup ¢ok karisik yapidadir.

4. Mikroark oksidasyon daha cok alternatif akim ve yiiksek voltaj kullanilarak
(yaklasik 1000 V) zayif alkali elektrolit i¢erisinde gerceklestirilir [Polat, 2008].

3.3. Mikroark Oksidasyon Yonteminde Model Kavramlar

Oksidasyon, anodik voltajin artis1 ile elektrot yilizeyinde mikro ark
bosalmalarimin goriinmesi ile gerceklesir. Mekanizma hakkinda farkli goriigler vardir
ve bolgesel mikro plazma pozisyonlari, metal-oksit film-buhar-gaz fazi-elektrolit
sistemini parcalar. Ozellikle elektrolit anyonlarindan (OH ™ iyonlarini igeren) gelen
elektronlar, kaplama yizeyindeki buhar-gaz tabakasinin igerisine girdiginde,
parg¢alanmanin olduguna inanilir [Yerokhin et all, 2003]. Eski arastirmacilara gore,
kaplama farkli proseslerin sonucu olarak biiyiir. ikincisi bu kenarlardaki dehidrat
anyonlarin [Magurova and Timoshenko, 1995, Jamada and Mita, 1982], plazma-
kimyasal sentezi, desarj kanallarinda plazma bilesenlerin termal ya da termal-
elektrokimyasal ve elektrokimyasal reaksiyonu [Yerokhin et all, 2003, Yerokhin et
all, 1996, , Timoshenko, 1997, Magurova and Timoshenko, 1995, Jamada and Mita,
1982, Saakiyan et all, 2002, Markov et all, 1994] ile devam eden diger elektrolit

bilesenleriyle bosaltma kanallarina yapisan filmin etkilesimini igerir.

Elektrokimyasal proses, metal malzemelerin mikroark oksidasyonunda
kaplamalarin biiylimesinde es zamanli model kavramlarin bilesenlerinin farkl
mekanizmalara kars1 kaplama biiylime prosesleri ile paralel bir sekilde ilerler.
Fakat elektrolit; yiiksek sicakliklarda (3000 °C’ den 20000 °C’ ye kadar) [Nikolaev
et all, 1977, Yerokhin et all, 2003] plazma ve etrafin1 ¢evreleyen kaplama alaniyla

temas ettiginde, buharlagsma ve termodinamik prosesler olusur. Bu ylizden ne MAO



prosesinde kaplama buyumesinde o©nerilen modern mekanizmalar ne de akim

verimliligini hesaplamada kullanilan Faraday yasasi tam olarak dogrudur.

Yeni model kavramlar1 agsagidaki varsayimlar esas alir.

1) Siirekli dielektrik tabaka olusumundan sonra anodik yari ¢evrim
akimda mikroplazma desarjlar1 olusur. Dielektrik tabaka (buhar-gaz tabakasi gibi)
gOzeneklerde buhar-gaz fazi (GBGF) ile kaplanan siirekli organik ya da oksit

kaplama olur. GBGF, oksijen evriminin bir sonucu olarak olugur

40H — Oy + 2H50 + 4e, (31)

Joule 1sinmasindan dolay1 buharlasma devam eder.

MAO prosesleri ac modunda calistirildiginda, anodik reaksiyonlardan dolay1

gozeneklerde elektrolit pH’ 1 6nemli dlgiide azalir.

Me + mH,0 — Me™. mH,0 + ne, (3.2)
Me™. mH,0 + nOH — Me(OH), + mH,0 (3.3)

Katodik periyot boyunca yogun hidrojen evrimi ve elektrolit karistirilmasindan
dolay1, joule 1sinmasi bertaraf edilir ve gzeneklerde buhar-gaz fazi (GBGF) yoktur.
Bu yiizden dielektrik tabaka olusumu yoktur. Son faktor, katodik ve anodik yarim
periyotlar boyunca elektrotlar arasindan esit yiikler gectigindeki durumlari kapsayan,
katodik yarim periyot ac proseslerinde mikroark kirilmalarin yoklugunda ve simetrik
voltajdan asimetrik voltaja kadar kendiliginden gelisen gegisler i¢in 6nemli sebepler
arasinda yer alir [Magurova and Timoshenko, 1995, Timoshenko and Magurova,
2000].



(2) Kaplama ilk olarak mikro desarj kanallarinda ve komsu kaplama
alanlarinda biiyiir. Ciinkii bu kanallar; plazma-kimyasal reaksiyonlarin olustugu,
Oonemli enerjinin serbest birakildigi ve basincin azaldigi yerlerdir.

3) Herhangi bir iletken malzemenin yilizeyinde kaplama biiyiime hizi,
mikrodesarj kanallarinda ve mikrodesarjlarin ylizey yogunlugunda serbest birakilana
enerjinin fonksiyonudur.

4) Bir MAO prosesi boyunca akimdaki azalis, giic modundaki diisiisle
saglanir [Magurova and Timoshenko, 1995, Timoshenko and Magurova, 2000] ya da
bu prosesin belirli araliklarinda mikroplazma desarjlarin yogunluklarinda belirli
azalmalardan dolayi, kararli bir anodik voltajda kendiliginden desarj kanalinda
serbest birakilan enerji azaldiginda kendiliginden olmaz.

(5) Enerji, mikroplazma desarj kanallarinda serbest kalir ve bu yiizden
kaplamalarin biliylime hizi kararli anodik voltaj ile dielektrik kaplamanin zayif
noktalarindaki kirilmalar1 arasindaki farkin artmasi ile artar; bu ylizden zayif
noktalarin elektriksel mukavemeti azalir.

(6) Buhar-gaz tabakasi ya da gézeneklerde buhar-gaz fazinin olusumuyla
kaplamanin kirilma voltajiyla kiyaslandiginda plazmanin iizerinde olusan daha
yuksek voltajdaki gaz ve buhar-gaz tabakalarindan dolayi anodik yarim periyot
boyunca elektrot yiizeyinde mikroplazma desarjlar ve voltaj titresimi olusur.

(7) Kaplama, asagidaki nedenlerden dolay1 biiyiir:

(7.1) Plazma-kimyasal ve daha dnceki termal-kimyasal reaksiyonlara maruz
kalan elektrolit bilesenleri, kaplama ve alasimlar, desarj kanallarina girer.

(7.2)  Termal doniisimler ve ilgili plazma bilesenlerinin katilasmasi, bu
desarj kanallarina yakin kaplama alanlarindaki elektrolitle reaksiyona giren

mikrodesarj kanallarindan tretilir.

Mikroplazmanin kirilmasi sonrasinda olusan asamalarin sirast Sekil 3.1° de

gosterilmektedir.

(8) Kaplama biiylime mekanizmasi ne mikroplazma kirilmasinin fiziksel
yapisina ne de kaplamay1 olusturan geometrik plazma sekline baghdir.
9) Kaplamanin elektriksel dayanimi ve buhar-gaz fazi, elektrolit

kompozisyonuna baglidir.
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(10) Hareketli mikroplazma desarjlari, elektrot yiizeyinde yiiksek akim
yogunluklarinda olusur.

(11) Anot pozisyonundaki metal ve alasimlarin mikroark oksidasyonu
belirli asamalardan olusur. Ilk asamada, (a) kaplamanm kendisi, (b) kaplamada
olusan buhar-gaz tabakasi (bu tabaka daha sonra kirilir), (c) gézeneklerde buhar-gaz
faz1 (GBGF), (d) es zamanli GBGF ve kaplama ya da buhar-gaz tabakasi gibi “zayif”
kenarlarda mikroplazma desarjlar meydana geldiginden metal yiizeyinde nispeten

ince bir film buyuyebilir.

Herhangi bir “zayif” kenardaki muhtemel birincil mikroplazma desarjlar,
oncelikle kalinhiga ve daha sonra gozeneklerin miktar1 ve dagilimina, alasim
elementlerinin konfigiirasyonlarina, yapilarina ve dagilimina, anodik filmde yapisal
hatalara baglidir ve bu sebeple mikroplazma desarjlar; alasim ve elektrolit yapisi ve
kompozisyonunun, MAO prosesindeki elektrik modlarinin ve sicakligin bir
fonksiyonudur. Muhtemelen MAO prosesinin ilk asamasi, kaplamanin dielektrik ve
termal kirilmasini takiben, kaplama ya da buhar-gaz tabakasinda mikroplazma
kirilmalarinin  olusumunu kapsar. Fakat kaplama biiyiidiikkge, voltaj artar ve

g0zeneklerde buhar-gaz fazi ihtimali daha yiiksek olur.

(12) Ark prosesi; kaplama ylzeyinden yeteri kadar uzaktaki elektrolit
icerisine plazmanin bosaltilmasiyla sonuglanan ve desarj kanallarindan yiiksek

enerjinin uzaklastirilmasiyla karakterize edilir [Rakoch et all, 2005].
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Sekil 3.1. Mikro plazma dielektrik kaplama kirildiktan sonra olusan proseslerin
asamalari; (a) mikro plazma kirilmasi, (b) mikro plazma kirildiktan sonra olusan
kaplamanin (OCC) bdlgesel parcasi, (1) termal etki, (2) kaynasmis metal altlik
[Rakoch et all, 2005].
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3.4. Mikroark Oksidasyon Yonteminin Fiziksel ve
Kimyasal Esaslan

3.4.1. Fenomenoloji

Sulu ¢ozelti elektrolizlerinin, ¢ok sayida elektrot prosesi ile beraber calistigi
cok 1iyi bilinmektedir (bkz. Sekil 3.2). Oksijen gazi ¢ikis1 ya da metal oksidasyonu
Ozellikle anodik yiizeyde meydana gelir. Elektrolit kimyasal aktivitesi (izerine metal
acisindan bagli, oksidasyon prosesi yiizeyin ¢oziinmesi veya oksit film olusumuna
yardim edebilir. Ayrica hidrojen gaz1 ¢ikist ya da katyon indirgenmesi katodik
ylizeyde ortaya cikabilir. “Geleneksel” bir elektrolitik proses c¢alisildiginda (elektro
kaplama, elektro kimyasal isleme, anodizasyon v.b.), elektrot prosesleri genellikle
elektrot-elektrolit ara yiizeyinin double-charged tabaka iceren tek faz sinirl iki fazh

bir sistem ile gosterilebildigi yerde basitlestirilmis bir model ¢ercevesinde diisiiniiliir.

Elektrolit

Sekil 3.2. Sulu ¢ozeltilerin elektrolizlerinde elektrot prosesleri [Yerokhin et all,1999]
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3.4.2. Akim-Voltaj Karakteristikleri

Yukarida bahsedilen proses, elektro kimyasal sistemin karakteristik akim-voltaj
profilini etkiler (bkz. Sekil 3.3). “tip-a” sistemi, oksit olusumunun meydana geldigi
yeri gosterir [Duradzhy and Parsadanyan, 1988-Tchernenko et all, 1991]. Nispeten
diisiik voltajlarda “tip-a” sistemindeki elektrot proseslerinin kinetigi, Faraday
kurallarina uyar ve hiicrenin akim-voltaj karakteristikleri, Ohm kanuna gore degisir.
Bu yiizden voltajin artmasi, akimin orantili olarak artmasina neden olur (tip-a
sisteminde “0-U,” bolgesi). Fakat belirli bir kritik voltajin {izerinde, belirli bir

sistemin davranisit onemli dl¢iide degisebilir.

1(A)4
Uﬁ U_v
Us
ol Wi 1E:
: Ark

= 4 Bolgesi
Kiaileim Mikroark
I Bélgesi Béigesi

= =

0 Pasif Film g::ﬂ?;:i G

Sekil 3.3. Plazma elektroliz prosesleri icin iki tip akim-voltaj diyagrami: desarj
(bosalma) fenomeni gelistirilmistir (a) elektrot ylzeyinde dielektrik filmde
[Yerokhin et all, 1999].

Tip-a sisteminin davranisi daha karmasiktir. Oncelikle pasif film, pratikte

malzemenin korozyon potansiyeli ile ilgili olan U, noktasindan 6nce ¢dziinmeye
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baglar. Daha sonra Us-Us yeniden pasivizasyon bolgesinde gozenekli oksit film
blylr. Us noktasinda oksit filmdeki elektrik alan siddeti, carpma (impact) ve
tunneling iyonizasyon nedeniyle film boydan boya kirilarak, kritik degerin iizerine
c¢ikar. Bu durumda oksit filmin yiizeyinde hizli bir sekilde kiigiik parlak kivilcimlar
parlar. Ug noktasinda etkili iyonizasyon mekanizmasi; termal iyonizasyon
mekanizmasiin baslangic1 olarak desteklenir ve daha yavas, daha biiylik ark
desarjlar1 olusur. Us-U; bolgesinde termal iyonizasyon, kalin oksit filmin
sekillenerek negatif sarjla kismen bloke edilir. Bu etki “mikro arklar” olarak ifade
edilen mikro desarjlar gibi ark desarjlar1 ile sonuglanan nispeten diisiik giic ve
siirelerde belirlenir. “Mikro ark” prosesinden dolayi, film elektrolitteki elementlerle
birlesir ve reaksiyona girer. U; noktasi lizerinde ark mikro desarjlar, film’ in althik
metale niifuz etmesi ile olusur ve filmdeki termal catlak gibi yikici etkilerle

sonuclanan giiclii ark’ lara doniisiir [ Yerokhin et all, 1999].

3.4.3. Voltaj-Zaman Karakteristigi

Anodizasyon isleminin baslangi¢ asamasinda kaplama olusum egrisindeki ani
voltaj yukselmesi (bkz Sekil 3.4) serbest metal yiizeyinin azalmasi ve anodik oksit

tabaka elektrik direncinin blyimesine tekabul eder.

Jad

md

LJad

Sekil 3.4. MAO prosesinde toplam anodik olusum voltaj egrisi
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Belli bir tabaka kalinliginda (aliiminyum i¢in yaklasik 0,5-1 mikron) kivilcim
desarjlar1 es zamanli olusan iki islemle birlikte goziikiir. Bunlar; elektrokimyasal
oksidasyon ve olusum altindaki kaplamanin kivilcimlar tarafindan ¢6ziinmesidir.
Diisiik kalinliktaki kaplamada yiiksek 1s1 kaybindan dolay1 sadece kivilcim desarjlari
vardir. Film kalinliginin biiytimesi ile bu kivileim desarjlar1 mikroark’ a doniisiir ve
daha yiiksek kalinliklarda ark desarjlarina dondisiir [Markov et all, 1985]. Altlik
malzemenin ve elektrolitin her bir 6zel kombinasyonu icin mikroark desarjlar1 belirli
voltaj ve akim yogunluklarinda olusur. Daha yiiksek degerlerde aniden veya yavasca
ark desarjlarina doniisiir. Bu durumda goriiliir desarjlarin sayist azalip parlakliklar
artar, ylizey boyunca hareketlerinin karakteri degisir ve anot [Nikolaev et all, 1977]
voltaj olusum egrisindeki egim agis1 azalir (bkz. Sekil 3.4). Mikroark desarjlarinin

arka doniisiim sinir degeri olarak 30 mA degerli birim desarj akimi kabul edilmistir.

Anodik mikroark desarjlart oksit film yiizeyi ve elektrolit arasinda olusur. Bu
durumda anot spotundaki film 1000-2000 °C ye kadar 1sinir. Anodik oksit tabakasi
metal sinirmdan 5 mikron uzakliktaki derinlikte spot altinda metal sicakligi 300 °C
ve smirda ise 500 °C’ dir [Tran et all, 1977]. Olusan metal-oksit-desarj-elektrolit
sistemi iyonik iletkenlige sahiptir ve MAO esnasinda gecen akim &zellikle sadece bu

desarj kanallar1 boyunca geger [Jung, 1967].

Mikroark desarjlarinin arka doéniismesinden sonra sicakligi 5000 °C ye kadar
cikar ve birim desarj akimi 2-2,5 kat artar. Ark desarjlarinin giicii kaplamanin
erimesi icgin (altlhik malzemeye dogru) yeterlidir. Bu desarjlar kaplama yizeyinde

olusur ve belirli bir voltaja ulastiginda kaplamanin tersine tahribi baslar.

3.5. Mikroark Oksidasyon Yonteminin Gorunttlenmesi

Akim yogunlugu, olagan bir mikroark oksidasyon (MAO) kaplama prosesini
kontrol altinda tutmak i¢in dnemli bir parametredir. Genelde plazma elektroliz icin
istenilen sartlara ulasmak i¢in akim yogunlugu 0.01 A/lcm?” den 0.3 A/cm®” ye kadar
artirilabilir. Faraday’ 1 birinci kanununa gére bu durum, kaplamanin biiyiime hizini

belirler. Kaplama biiyiirken voltaj hizli bir sekilde artar, sonra da kararli durum
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plazma sartlar1 saglanir. Voltaj degisimindeki kritik hiz, elektrot yilizeyindeki (Us)
kiviletm bosalmasi (spark discharge) ile iliskilidir. Bu deger, metal-elektrolit
kombinasyonuna gii¢lii bigimde bagimlidir ve 120 V’ den 350 V’ ye kadar degisir.
Prosesin ilk asamasinda kivilcim, elektrodu ¢evreleyen homojen bir beyaz 151k olarak
goriintir. Kaplama biiyiidiikge, 1siklar yiizeyde (Us) hizli bigimde hareket ederek ¢cok
sayida sar1 renkli kivilcimlara doniisiir. Zamanla kiviletm yogunlugu azalir fakat
gucleri artar. Sonunda birkag tane kizil renkte ark kivilciminin yiizeyde (U;) yavasga
hareket ettigi goriilebilir. Zaman zaman giiclii arklar, akim titresimi ve kaplama
hasarina yol acabilir. Bu nedenle genelde MAOQO prosesinde giiglii bir ark
algilandiginda gii¢ hemen kesilir [Yerokhin et all, 1999].
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4. ASINMA

4.1. Asmmma Tammi

Asinma i¢in bulunabilen; eksiksiz, kesin ve bicimsel seviyelerde degisen; cok
sayida tanim vardir. Miithendislik anlaminda kullanilan aginma, bir ylizeyin bagka bir
ylzeye kiyasla goreceli olarak hareketiyle sonug¢lanan siirekli hasardir. Asinmanin
sebep oldugu zarar 6nemli bir noktadir ve asinmada, yilizeyden malzeme kaybi
siirsizdir. Fakat asinmanin oldugu yerde bir parcada malzeme kaybi kesinlikle tek
tarafli degildir. Bu tanimdaki diger bir ifade de, agirlik kaybi olmadan malzeme
tasinmasini kapsar. Bu aciklamaya, tekrarlanan dévme isleminde oldugu gibi plastik
deformasyona ugrayan bir par¢anin geometrisinde ve boyutlarinda meydana gelen
degisim, O6rnek olarak verilebilir. Ayrica iiclincili bicimde kastedilen asinma, boyutsal
degisim ya da agirlik kayb1 olmadan yiizeyde olusan hasar1 kapsar. Bu agiklamaya,
ylzeydeki catlaklarin biiytimesi 6rnek verilebilir. Bu tip zarar, koruyucu optik
saydamlik uygulamalar1 ile ilgili asil miihendislik uygulamalarinda 6nemlidir.
Asimma i¢in uygun bu tanimin goriildiigli uygulama yerleri olarak, lens ve ugak
pencereleri ornekleri verilebilir. Asinmada malzeme kaybi (asinma zarari) sinirsiz
olmasma ragmen, sinirlamadan asinmaya devam edilirse, asinma maddi kayipla

sonuglanir [Bayer, 2004].

Daha eski asinma tanimlari ve uygulamaya yonelik tanimlarda asinma
cogunlukla, kat1 yapilar arasinda temas eden kayma ya da haddeleme proseslerinde
oldugu gibi, siirli temas durumlar1 agisindan tanimlanir. Fakat daha 6nce verilen
asinma taniminda, bu tiir sinirlamalar yoktur. Asinma; kat1 ylizey ile sivi ya da buhar
ya da kat1 parcaciklar arasinda temas durumlarinda oldugu gibi, kat1 yapilar arasinda
kayma, haddeleme ve darbeyi iceren temas durumlarmi kapsar. Bu tip ikincil
durumlardaki asinma genelde bosluk, camur ya da kati pargacik erozyonu

durumlarinda oldugu gibi erozyonun bir bi¢imi olarak isaret edilir [Bayer, 2004].

Bu degerlendirmeler en azindan uygulama ve tasarim miihendisligi sartlarinda,

asinmanin ne oldugunu gdosterir. Miithendisler, tasarimcilar ve kullanicilar asinan
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parcalar icin ¢ogunlukla “eskimis” tabirini kullanirlar. Aslinda bu tabir daha uzun
siire ¢alisamayacak ya da kirilan pargalar i¢in kullanilir. Bu igerikte bir parca iki
kiigiik parcaya kirildigi icin ya da siddetli korozyona maruz kaldig1 i¢in, parca ya da
cihaz daha uzun siire fonksiyonlarini yerine getiremez. Asinmanin tanimi
bakimindan bu iki kusur (korozyon ve kirilma) asinma kusuru olarak diigiiniilmez.
Korozyon goreceli harekete sebep olmadigi i¢in, aginma degildir. Yukarida ifade
edildigi gibi kirilgan kirig1 ve yorulma kirigi, ylizey olgusundan c¢ok yapi olgusu
oldugu i¢in asinma tiirlerinden sayilmazlar ve olusan bu iki mekanizmada, par¢anin

goreceli hareketi ve temasi gerekmez [Bayer, 2004].

4.2. Asmma Parametreleri
Asinma davranisini; uygulanan yiik, yilizey piiriizlilligi, sertlik, kayma hizi,

kayma mesafesi, zaman ve c¢evrim sayist gibi gesitli faktorler etkiler. Sekil 4.1° de

tribolojik sistem ve elemanlar1 gosterilmektedir.

} Yuk

|

Kargl Eleman

Cevre

Hareket

—_——

Esas Surtunme
Elemanr

Yag.'ama_Mac;'esr
(Ara Madde)

Sekil 4.1. Tribolojik sistem ve elemanlar1 [Es, 2004].

Asinan ve asindiran malzeme birlikte “asinma c¢ifti” olarak tanimlanir. Asinma
cifti arasindaki “ara malzeme” sert taneli, sivi, gaz ve buhar halinde olabilir. Asinma
parcaciklar1 da, ara malzeme gibi etki yaparak asinma olayina katilabilirler. Asinma
cifti ile ara malzemeye birlikte “asinma kombinasyonu” denilir. Asinma ¢ifti

arasindaki izafi hareket, asinmanin ¢esidini belirtir. Aginma olay1 sirasinda bunlarin
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biiylikliigii, yonii ve siiresi (zaman ve kayma yolu) ve hiz ile sicaklik degisimi tespit
edilir. Yiik statik, dinamik ve darbe seklinde olabilir. Ayn1 zamanda, biiyiikliik ve
yonli de degisebilir. Pratikte genellikle bir¢ok asinma cesidi, bir arada etki
yaptiklarindan dolayr buna “kombine asmma” da denilmektedir. Asmma

mekanizmasini etkileyen diger faktorleri incelenirse;

4.2.1. Malzeme Secimi

Asinma dayanimini arttirmak ig¢in birbiriyle temas halinde ¢alisan pargalarin
malzemeleri farkli se¢ilmelidir. Ayn1 malzemelerin asinma ¢ifti olarak kullanilmasi
durumunda birbiriyle kaynak yapabilme ozelliginden dolayi, iki farkli malzeme

kullanilarak adhesif asinmasi biytk 6lgude onlenir.

4.2.2. Yiizey Piiriizliiliigii

Asinma prosesinde yiizey plriizliiliigii, goriiniir temas alaninin ¢ok kiigtik bir
boliimiinde kati yapilar arasinda temasi sinirlar [Stachowiak and Batchelor, 2005].
Yiizey piirtizliligiiniin, kuru yiizeylerin siirtiinme katsayisi lizerine etkisi ¢ok az ya
da hig tutarl degildir [Ludema, 1996]. Yiizey piirtizliiliigii arttikga kontak noktalari
(yiikii tastyacak olan gergek alan) azaldigi i¢in asinma miktar1 artacaktir. Bunun
aksine plrlzsiz sayilabilecek bir yiizeyde asinma artiklarinin kalabilmesi ve
strttinen iki yuzeyin arasindaki ¢ekim kuvvetinin fazla olmasi da adhesif ve abrasif
asinmalarini arttiracaktir. YUzey piiriizliliginln artmasina bagl olarak abrasif ve

adhesif asinma oranlari artar [Brushan, 2002].

4.2.3. Sertlik

Diger faktorler sabit kalmak Uzere sertligin arttirilmasi aginma miktarini azaltir.
Malzemelerin abrasif aginma direncinin esasi sertliktir ve genelde sert malzemelerin
yumusak malzemelere kiyasla daha az agindig1 kabul edilir [Stachowiak and Batchelor,
2005].
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4.2.4. Yiizey islemleri

Ylzeyde kimyasal, elektro-kimyasal veya termo-kimyasal metotlarla
olusturulacak tabakalar birlikte ¢alisan iki metal arasindaki siirtiinme katsayisini ve
tutunabilme ozelligini azaltici etki yaptiklari i¢in, aginmaya karsi olumlu yo6nde
katkida bulunurlar. Bu islemlerde elde edilecek reaksiyon tabakasi metal matrisine
rijit bir sekilde tutunarak gesitli calisma sartlarinda yiizeyden koparak abrasif etki

olusturmamalidir.

4.2.5. Yaglama

Yaglama, aginmaya karsi alinabilecek en ekonomik ve kolay tedbirdir. Yaglayici
maddenin gorevi siirtiinen yiizeyler arasindaki metal-metal siirtinmesi yerine sivi-metal
sirtinmesini saglamaktir. Kullanilan yaglayicilar, yaglama 06zelligini uzun sure
muhafaza edebilecek ve mimkiin oldugu kadar yiiksek sicakliklara kadar yaglama

gorevini surdiirebilecek niteliklere sahip olmalidir.

4.2.6. Temas Geometrisi

Siirtlinme elemanlarinin temas geometrisi asinma miktarint etkiler. Asinma
artiklarii iki yiizey arasindan disar1 ¢ikmalari kolaylastikga parcgalarin abrazyon

aginmasi azalir.

4.2.7. Cevre

Asinma miktarina diger bir etkende cevredir. Atmosferde bulunan oksijen
ylizeyde koruyucu oksit tabakasi olusturur. Ortam olarak soy gaz (argon v.b)
kullanildiginda oksit orani azalacaktir. Bu oksit tabakalarinin koparilmasiyla metal-
metal temasi olusur ve parga adhesif asinmaya ugrar. Nem, abrasif asinma hizinda
onemli bir etkiye sahiptir. Genelde ortamdaki nem miktar arttik¢a abrasif aginma
orani artar [Stachowiak and Batchelor, 2005]. Bagil nem orani arttik¢a siirtiinme

katsayist azalmakta, dolayisiyla asinma miktar1 diigmektedir
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4.2.8. Zaman

Metal yiizeyinin yorulmasi ve deformasyon sertlesmesi devir sayisina, frekansa
ve toplam zamana baglidir. Dolayisiyla yilizeyin asinmasi zaman, frekans ve devir
sayisinin  fonksiyonu olmaktadir. Anlasilacagi gibi asinma olaymm pek ¢ok
degiskeni mevcuttur. Bu yiizden asinmanin kontrolii ve ona karst alinacak tedbirler

oldukca gugtdr.

4.3. Asinma Mekanizmalan

Asinma genelde sekiz farkl: tiirde kategorize edilir. Tablo 4.1° de genel aginma

mekanizmalar1 verilmektedir.

Tablo 4.1. Genel asinma mekanizmalari [Bayer, 2004]

Adhesif (Adhezyon) Asinma

Abrasif (Abrasyon) Asinma

Tek-Cevrim Deformasyon Asinmasi

Tekrarlanan-Cevrim Deformasyon Asinmasi

Oksidasyon (korozyon, kimyasal) Asinma Prosesi

Termal Asinma Prosesi

Tribofilm Asinma Prosesi

® N o g & W N e

Atomik Asinma Prosesi

4.3.1. Adhesif Asinma

Adhesif ya da adhezyon asinma c¢esidini kapsayan genel asinma mekanizma
tiirleri, asagidaki sekilde tanimlanabilir. Temel olarak, iki ylizey birbirine temas
ettiginde, parcaciklar bir yiizeyden diger yiizeye yapisirlar. Iki yiizeyden biri digerine
gore hareket ettiginde, asinmanin oldugu kenarlarda bir ylizeyin diger yiizeyin
disindaki malzemeleri ¢ekmesiyle asinma olusur [Bayer, 2004]. Sekil 4.2 de

adhezyon aginmasini gosteren resim verilmektedir.
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Adhesif aginma ile ilgili yapilan deneylerden asagidaki sonuglar ¢ikarilmistir.

* Adhezyon asinmasi, benzer veya kolay alasim yapabilen malzemeler arasinda
meydana gelmektedir.

» Olay, ylizeylerin izafi hizina ve normal kuvvete baghdir. Pratik bakimdan
nispeten yiiksek hizlarda ve yiiklerde goriilen bir asinma seklidir.

= QOksit veya nemden olusan dogal tabakanin aginma {izerinde etkisi biiytiktiir.
Temiz yiizeylerde asinma daha kiiciik hizlarda ve yliklemelerde ortaya ¢ikar.

* Yaglamanin etkisi ¢cok biiytiktiir. Yiizeylere yapismis yag tabakasi adhezyon
asinmasini biiyiik 6l¢iide onler.

* Yiizeylerden birinin sertligi digerine gore biiylik ise, kaynak baglarini
kopmasi yumusak malzemede olur ve yumusak malzeme, sert malzemenin
ylizeyine taginir.

= Kalay (Sn), selenyum (Se), arsenik (As) ve tellir (Te) gibi metallerde
adhezyon asinmasi goriilmemistir.

" Yiizeyler arasinda sert malzeme parcaciklari, yani abrazyon asinmasi
meydana getirecek kosullar bulunuyorsa adhezyon asinmasi olugsmaz. Bu
nedenle adhezyon asinmasi, yiizeyler arasinda abrazif bir etkenin
bulunmamasi halinde olusan bir asimnma tiirii olarak ifade edilmektedir [Es,

2004].

Adhezyon asinmasini 6nlemek i¢in alinmasi gereken onlemler:

» Es calisacak malzeme ¢iftleri uygun sec¢ilmelidir.

= lyi bir yaglama ydntemi saglanmali ve uygun yaglayict maddeler ile katkilar

kullanilmalidir [Es, 2004].

wm ‘ %W

Sekil 4.2. Adhezyon Asinmasi [Bayer, 2004].
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4.3.2. Abrasif Asinma

Abrasif aginma, kati bir malzemeye kendi sertligine esit ya da daha sert bir
malzeme parcaciklar1 yliklendiginde olusur [Stachowiak and Batchelor, 2005].
Abrasif ya da abrasyon aginma mekanizmasi, sert parcaciklar ya da sert tiimseklerden
olusan deformasyon mekanizmasidir. Bu mekanizma diger mekanizmalardan
oldukca farklidir; oncelikle fiziksel tipte degildir. Fakat sert pargaciklarla benzersiz
asinma Ozelliginden dolay1 ve ¢ogu durumlarda aginmanin bu tipi énemli ve baskin

oldugu icin dikkate deger bir mekanizmadir [Bayer, 2004].

Abrasif ve erozyon terimleri, abrasif asinma mekanizmasi i¢in yaygin olarak
kullanilir. ki yiizey gerektiren durumlarda, asinma mekanizmasi1 genellikle abrasif
olarak ifade edilir. Iki elemanl1 abrasif asinma, bir yiizeye tiimseklerin ya da sert
pargaciklarin tutunmasiyla meydana gelen agmnmadir. Ug elemanli abrasif asinma,
yuzeyler arasinda pargaciklarin tutunmadigir asinmadir. Erozyon terimi, sadece bir
yiizey gerektiginde abrasif asmmma durumlarini ilgilendirir. Ug elemanli abrasif
asinma durumunda abrasif tanelerin hareketi daha kolaydir ve bu sebeple her zaman
asinma olmayabilir [Bayer, 2004]. U¢ elemanli abrasif asinma orami, iki elemanl
abrasif asinma oranindan daha diigiiktiir. Sekil 4.3’ de abrasif asinma durumlari i¢in

resimler gosterilmektedir.

Abrazyon asinmasini onlemek i¢in alinacak onlemler:

= Yuzeyler sertlestirilmelidir.

* Disaridan sert maddelerin ylizeyler arasina girmesi iyi bir sizdirmazlik
tertibatiyla Onlenmelidir.

= Makineler ve sistemler, talastan ve diger pisliklerden sik sik temizlenmelidir
[Es, 2004].
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(©)

Sekil 4.3. Abrasif Asinma Cesitleri: (a) Iki elemanl abrasif asinma, (b) Ug elemanli

abrasif aginma, (c) Erozyon [Bayer, 2004].

4.3.3. Tek-Cevrim Deformasyon Asinmasi

Tek-¢evrim deformasyon asinmasi; plastik deformasyon, yilizeyden kalic1 yer
degistirme veya yiizeyden tek bir seferde malzemeyi uzaklastiran deformasyon
mekanizmasidir. Tek-¢cevrim deformasyon aginmasi, abrasif aginmanin bir tiiriidiir.
Tek-cevrim deformasyon asinmasi, mekanik asinma tiirlerinden birisidir. Bu proses
daha yumusak bir yapinin daha sert bir yapiya kadar niifuz etmesinden kaynaklanir.
Kayma durumu i¢in bu mekanizmanin yaygin olusum sekilleri Sekil 4.4’ te; ¢izme,
kama olusumu, kesme, mikro c¢atlak ve mikro yorulma durumlari olusumu
gosterilmektedir. Tek-gevrim deformasyon mekanizmasinda, pargaciklar asinma
ylzeyinden daha sert oldugunda baskin mekanizma abrasif ve erosif asinmadir.

[Bayer, 2004].
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Sekil 4.4. Tek-¢evrim deformasyon mekanizmalari: (a) ¢gizme, (b) kesme, (¢) kama

olusumu, (d) mikro ¢atlak, () mikro yorulma [ASM Handbook, Vol. 18, 1992].

4.3.4. Tekrar Eden Deformasyon Asinmasi

Tekrar eden deformasyon mekanizmasi, siirekli olarak deformasyonun
gerceklestigi abrasif asinma mekanizmasidir. Tekrar eden deformasyon asinmasi,
mekanik aginma tiirlerinden birisidir. Bu mekanizma; stiriinme, sikistirma durumu ve

ylzey alt1 akisi gibi ilerleyen deformasyon mekanizmalarini kapsar. Tekrar eden
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deformasyon mekanizmasi, belirli hareket tlirline sinirsizdir. Tekrar eden
deformasyon mekanizmasi1 kayma, haddeleme ya da darbenin sonucu olarak
olusabilir. Tekrar eden deformasyon mekanizmasinda iki yapi arasinda temas
siursizdir, ancak bu mekanizma yiizey ile abrasif pargaciklar arasinda temas sonucu
olusabilir. Bu mekanizmada asinma ylizeyi, parcaciklardan daha serttir [Bayer,2004].

Sekil 4.5° te tekrar eden deformasyon mekanizmasi gosterilmektedir.

7 /
—

e ele Glle 7 2 7oy 77N

Sekil 4.5. Tekrar eden deformasyon mekanizmasi [Bayer, 2004].

4.3.5. Oksidatif Asitnma Prosesi

Bu mekanizmada asinma, piiriizlerin arasinda kayma temasi sonucunda oksit
tabakasinin devamli olarak uzaklastirilmasiyla olusur. Yiizeydeki temas noktalar
arasinda, asindirilan yiizey alanlarinda oksit yeniden biiyiir ve sonradan olusan

pliriizlii oksit tabakasi tekrar uzaklastirilir [Bayer, 2004].

Sekil 4.6 da gosterilen oksidatif asinma model i¢in en zayif nokta, altlik metal
ile oksit arasindaki ara yiizeydir ve ylizeydeki kayma sonucunda daha ¢ok zayif

yapisan kaplama gibi oksit tabakasi pul pul soyulur.
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Sekil 4.6. Oksidatif asinma modeli [Bayer, 2004].

4.3.6. Termal Asinma Prosesi

Termal aginma prosesleri yiizeylerin birbirine kiyasla hareketleri sonucunda
asinmaya yol agan, dogrudan siirtiinme ve histerisis 1sinma ile ilgili proseslerdir.
Cogu malzemeler i¢in termal aginma prosesleri, genellikle ylizeylerin birbirine gore
kaymast sonucunda siirtinmeden kaynaklanan 1sinmayir kapsayan durumlarda

siirhidir [Bayer, 2004].

4.3.7. Tribofilm Asinma Prosesi

Tribofilm asimma prosesleri, yiizeylerden kiitle kayb1 ya da tribofilmlerden
malzeme kaybi yoluyla tribosistemi olusturan aginma prosesleridir. Tribofilm aginma
proseslerinde, ylizeye giren tabakadan koruyucu filme kadar asinan pargalardan

malzeme kaybedilir [Bayer, 2004].
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4.3.8. Atomik Asinma Prosesi

Atomik asinma mekanizmalari, bir yiizeyde birbirinden farkli atomlarin veya
molekiillerin uzaklagmasina dayanan mekanizmalardir. Elektrik bosalmasi, difiizyon

ve buharlagsma gibi olaylar bu mekanizma ile aciklanabilir [Bayer, 2004].
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5. KOROZYON

5.1. Korozyon Tanim

Korozyon; genel olarak maddelerin, 6zel olarak metal ve alagimlarin ¢evrenin
cesitli etkileriyle kimyasal ve elektrokimyasal degisime ugramasi ya da fiziksel
¢Ozlinme sonucu aginmasi olarak tanimlanir. Kimileri korozyonun sadece metallerde
sinirlanmasinda direnmekte iseler de, metal ve alagimlarin disindaki endiistride yap1
malzemesi olarak seramik, plastik, kauguk, emaye ve cam; giines 1sinlar1 ve kimyasal
etkilerle parcalanir, ¢elik firnlarinin astarlari g¢esitli etkenlerle asinir ve yiiksek
sicaklikta erime yoluyla metallerin elde edilmesinde bir metal digeri i¢inde ¢Oziiniir

[Uneri, 1998].

Korozyonda anodik reaksiyon, metalin kendi iyonlarma yiikseltgenmesidir.

Genel olarak asagidaki sekilde gosterilir:

M — M"™ +ne (5.1)

5.2. Magnezyum ve Alasimlarinda Goriilen Korozyon
Tarleri

Magnezyum bazli malzemeler, korozyona karsi olduk¢a duyarlidir. Esasen,
olumsuz ¢evre kosullarinin varligi ( yilin soguk aylarinda yollara yayilan tuzun
neden oldugu etkiler gibi ) ve SO, gibi havayi kirleten etkilerin, magnezyum bazl
malzemelerin kullaniminda biiyiik bir kusku duyulmasina yol agar. Genel anlamda
buradaki sorun sadece magnezyumun korozyonu degildir, bunun yaninda galvanik
korozyon sonuglari da vardir. Magnezyum genelde diger elementlerle
alasimlandirilarak kullanilir. Magnezyum bazli malzemelerde, soy bilesenler (¢elik
gibi) ile metal bazli bilesen arasinda temas oldugu icin, temas noktalarinda
potansiyel farkliliklar1 ortaya ¢ikar. Yukarida agiklanan ortam sartlarinda (tuzlu su
vs.), magnezyum bazli metal anot olarak ve asinmaya ugrayarak, galvanik korozyona

neden olur [Friedrich and Mordike, 2006].
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Magnezyum ve alagimlarinda genelde goriilen korozyon tiirleri; ¢ukurcuk
korozyonu, ¢atlak korozyonu, taneler arasi korozyon, iplik biciminde korozyon,

gerilmeli korozyon ¢atlagi ve galvanik korozyon tirleridir.

5.2.1. Cukurcuk Korozyonu

Cukurcuk korozyonu, yiizeyin biiyiik bir kisminin korozyondan hemen hemen
etkilenmemesine ragmen, bir malzemenin ayrik alanlar1 korozyondan kaynakli
asinmaya maruz kaldiginda olusur. Homojen korozyona maruz kalan yiizeyin tiim
pargalar1 tahminen ayni hizda yok oldugundan, homojen korozyonun morfolojisine
kars1 gukurcuk korozyonu sonucu olusan ylizey morfolojisi farklidir. Esasen, biitiin
metaller ve alagimlar bazi deneysel sartlar altinda ¢ukurcuk korozyonuna maruz
kalirlar. Cukurcuk korozyonu igin temel gereksinim, uygun cevresel sartlarda
malzeme icin pasif bir tabakanin bulunmasidir. Cukurcuk korozyonu, metal
yuzeyindeki bolumler pasifliklerini kaybettiklerinde ve hizla ¢oziindiiklerinde olusur.
Pasiflikteki bu kayip ¢ogunlukla yiizeyde ya kimyasal veya fiziksel olarak heterojen
bicimde olusur [Baboian, 2005]. Sekil 5.1° de farkl tiirlerde ¢ukurcuk korozyonu

olusumlar1 gosterilmektedir.
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N

(Yatay) (f) (Dikey)

Sekil 5.1. Cukurcuklarin kesit alan sekillerinin varyasyonlar1 (a) dar ve derin, (b)
eliptik, (c) genis ve s18, (d) yiizey alti, (e) alt1 oyuk, (f) mikro yapisal yonlenmeyle
belirlenen sekiller [ASM Metals Handbook, Vol. 13, 1992].

5.2.2. Catlak Korozyonu

Catlak korozyonu; flansl baglantilar, tabakali baglantilar ve korozyon tortusu
alt1 gibi dis ¢evreye dogrudan maruz birakilmayan metal bolgelerinde olusur. Catlak
korozyonuna maruz kalan metaller farkli bir yiizey filmiyle korunurlar. Katodik
indirgenme reaksiyonlarinin daha fazla oldugu yerlerde yiizey filmiyle korunmayan
alagimlarin c¢atlak bolgesinin ¢evresi korozyona ugramaya meyillidir. Bu baglamda,
cukurcuk ile ¢atlak korozyonu arasinda ¢ok fazla benzerlik vardir. Catlak korozyonu
belirli bir alagim sinifinin 6zelliklerine bagli olarak belirtilmemeli; tercihen verilen

bir ¢evre sartina alasimin tepkisinin sonucudur [Baboian, 2005].

5.2.3. Taneler Arasi Korozyon

Kaynak, iiretim ve hatali 1s1l islem gibi termal islemler, metal ve alasimlarin
tane sinirlarindaki kompozisyonu degistirebilir. Taneler arasi korozyon, ¢ok taneli

yapilarda tane sinirlar1 boyunca bolgesel metal ¢oziinmesidir [Perez, 2004].
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Taneler arast korozyonu, orgii sinirlarindaki katkilar, 6rgii sinirt bolgelerinde
alasim katki malzemelerinden birinin artmasi ya da be elementlerden birinin

azalmasindan kaynaklanabilir [Uneri, 1998].

Taneler aras1 korozyonun en belirgin 6zelligi kiitle azalmasinin ¢ok kiigiik
olmasina karsin korozyon hizinin 6rgii siir1 bolgelerinde ¢ok yiiksek olusudur.
Korozyon orgii sinirlarinda alasimin tiim kesiti boyunca ilerler. Yapimin dis
gbriinlimii ve Ol¢iilerinde bir degisiklik goriilmez, ama alagim 6rgii sinirlar1 boyunca

korozyona ugradig1 bolgede mekanik dayanimini yitirir [Uneri, 1998].

5.2.4. Iplik Biciminde Korozyon

Iplik bigiminde korozyon genellikle koruyucu bir kaplama uygulanmis metal
yuzeylerde goriliur. Mg-Al alasimlarinda olusumu, yiiksek direng oksit filmlerinde
dogal bir sekilde olusabildigini gosterir. iplik biciminde korozyon saf magnezyumda
goriilmez; bu da korozyon olusumu ve davranisinda alasim elementlerinin gii¢lii bir
etkiye sahip oldugunu gosterir. Bu korozyon tiiriinde 6nemli degiskenler; sicaklik,

malzeme yapis1 ve mikro galvanik hiicrenin polarizasyonudur [Revie, 2000].

5.2.5. Gerilmeli Korozyon Catlamasi

Gerilmeli korozyon c¢atlamasi, dis ya da i¢ gerilim kuvvetleri ile yerel
korozyonlarin ortak etkisi sonucudur. Basma kuvveti ise gerilmeli korozyon
catlamasi iizerinde inhibitor etkisi yapar. Gerilmeli korozyon ¢atlamasi bazen tane

sinirlar1 ya da kaymus diizlemlerde metaller aras1 ¢cokmelerle ilgilidir [Uneri, 1998].

Saf magnezyum gerilmeli korozyon c¢atlamasindan etkilenmez. Mg-Al
alasimlari, magnezyum alagimlari iginde gerilmeli korozyon catlamasindan en fazla
etkilenen alagimdir ve aliminyum miktar1 arttikga gerilmeli korozyon c¢atlamasina
kars1t duyarlilig1 artar. Mg-Zn alasimlari, orta seviyede etkilenir ve ne Al ne de Zn

iceren Mg alasimlar1 gerilmeli korozyon catlamasina karsi en direngli malzemelerdir

[Revie, 2000].
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5.2.6. Galvanik Korozyon

Korozif ya da iletken bir ortama birbirine benzemeyen iki metal daldirilirsa
aralarinda genellikle bir potansiyel farki dogar. Boyle iki metal birbirlerine bir
iletkenle baglandigi zaman ya da bagka tiirlii birbirlerine baglanirlarsa bu potansiyel
farki altinda elektronlar birinden digerine dogru akar. Korozyona kars1 dayanci az
olan metalin korozyonu baglanmamis duruma oranla genellikle artar ve daha
dayancli olanin korozyonu azalir. Az dayancl metal anot, daha dayancli metal katot
olur. Bu tip korozyonlarda katot ya hi¢ korozyona ugramaz ya da ¢ok az korozyona
ugrar. Elektrik akimi birbirine benzemeyen metallerle ilgili oldugundan bu tip

korozyona galvanik korozyon denir [Uneri, 1998].

Magnezyum alasimlarinda goriilen galvanik korozyon genellikle iki temel
sebebe dayandirilabilir. Bunlar: (1) asir1 agir metal seviyesi ya da aki kirlenmesinden

dolay: diisiik alagim kalitesi ve (2) diislik tasarim ve montaj uygulamalaridir [Revie,

2000].

Anot Reaksiyonu : Mg (metal) - Mg?* + 2" [Revie, 2000] (5.1)
Katot Reaksiyonu: 2H,0 + 2" — H, + 20H" [Revie, 2000] (5.2)

5.3. Korozyon Hiz1

Metal ve alasgimlarimin  korozyona karst direnclerini  birbirleri ile
karsilagtirabilmek i¢in her birinin korozyon hizi nicel olarak verilebilmelidir.
Korozyon hizini hesaplamada kullanilan yaygin metot, bilinen uzun bir zamanda
korozif bir ¢evreye birakilan malzemenin agirlik kaybina ugratilip, kiitle kaybinin
hesaplanmasidir. Korozyon hizi, birim zamanda korozyon derinligindeki artis
(diftizyon hizi, mil/y1l) olarak ya da birim zamanda birim yiizey alaninda korozyona
ugrayan metal miktart (agirlik kaybi, g/mz.yll) olarak ifade edilir [ASM Metals
Handbook, Vol. 13, 1992].
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5.4. Korozyon Hizim Ol¢gmede Kullamlan Yéntemler

Korozyon hiz1 baslica kiitle azalmas1 yontemi ile belirlenir. Ancak bu yontemle
korozyon hizinin belirlenmesi uzun zaman alir ve ortalama bir hiz verir.
Elektrokimyasal yontemlerle korozyon hizin1 6lgmek icin; tafel ekstrapolasyon
yontemi, lineer polarizasyon yontemi ve alternatif akim empedans 6lgme yontemi
kullanilir [Uneri, 1998].

5.4.1. Kiitle Azalmasi1 Yontemi

Korozyon deneyinde pargalarin korozyon hizlarini hesaplamak i¢in kullanilan
en yaygin metotlardan birisi kiitle azalmasi yontemidir. Parcalar temizlenir ve
yuzeyde korozyon firiinleri uzaklasacagindan deneyden once ve sonra tartilir. Cark
testlerinde ve donme dolap deneylerinde korozyon hizlar1 sadece agirlik kaybi
yontemiyle belirlenebilir. Prensipte bu yontem, korozyon hizlarini izlemek igin ve

bitin laboratuar yontemlerinde kullanilabilir [Revie, 2000].
Agirlik kaybi kullanilarak korozyon hiz1 Es. 5.3” teki gibi hesaplanur.
Korozyon Hizi (mm/y1l) = (w x 10*/a).(0.365/ p) (5.3)

Burada: w agirlik kaybi (g); a yiizey alani (cm?) ve p yogunluktur (g/cm®).

5.4.2. Tafel Ekstrapolasyon Yontemi

Tafel ekstrapolasyon yontemi korozyon hizini belirlemede karma potansiyel
teoriyi kanitlamak i¢cin Wagner ve Traud tarafindan kullanildi. Bu yontem, katodik
ya da anodik polarizasyon ol¢limlerinden elde edilen verileri kullanir. Deneysel
olarak Ol¢iimii daha kolay oldugu i¢in, katodik polarizasyon verileri tercih edilir.
Sekil 5.2” de katodik polarizasyon 6l¢iimil i¢in sematik bir resim gosterilmektedir.

Metal numune, ¢aligma elektrotu olarak ifade edilir ve katodik akim, platin gibi bir
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takim inert malzemeden olusan referans elektrotla kargilanir. Akim, ampermetre ile
Olctliir. Referans elektrota kiyasla ¢calisma elektrotunun potansiyeli, potansiyometre-
elektrometre akimi ile Olciiliir. Pratikte degisken diren¢ (R) degeri azaldik¢a akim

artar; farkli degerlerdeki potansiyel ve akim es zamanl Sl¢iiliir [Fontana, 1987].

(D—rwyllonn
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Sekil 5.2. Katodik polarizasyon 6l¢cimi [Fontana, 1987].

Katodik akim uygulamasindan oOnce voltmetre, referans elektrota kiyasla
numunenin korozyon potansiyelini gosterir. Elektrotun potansiyeli uygulanan akima
kars1t logaritmik olarak cizilirse, Sekil 5.3’ teki resme benzer bir sekil olusur.
Uygulanan akim polarizasyon egrisi, noktalarla ve kati bir ¢izgiyle gosterilir. Diigiik
akimlarda egri non-lineer yapidadir, fakat daha yiiksek akimlardaki egri yari
logaritmik grafik lineer olur. indirgenme prosesiyle ilgili akim ile oksidasyon ya da
¢coziinme prosesiyle ilgili akim arasindaki fark, uygulanan akima esittir. ikatodik =
lindirgenme = loksidasyon €sitligi ve Sekil 5.3° {in her ikisi de incelendiginde, toplam
anodik akim ihmal edildiginden, uygulanan akimin toplam katodik akima
yaklagsmaya basladig1 nispeten daha yiliksek akim yogunluklarinda agik¢a goriiliir.
Gergek pratikte korozyon potansiyelinden daha aktif uygulamali polarizasyon egrisi,
yaklasik 50 mV’ da yar1 logaritmik grafikte lineer olur. Bu lineerlik bolgesi, Tafel

bolgesi olarak ifade edilir. Sekil 5.3 te hidrojen gelisimi ve metal ¢6ziinmesi ile ilgili
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toplam anodik ve katodik polarizasyon egrileri, noktali ¢izgiler olarak birbiri
tizerlerine gelirler. Uygulanan akim yogunlugu ve hidrojen gelisiminin aslinda ayni
oldugu nispeten yiiksek akim yogunluklarinda goriilebilir. Polarizasyon 6l¢cimlerinde
oldugu gibi korozyon hizin1 belirlemek i¢in tafel bolgesine korozyon potansiyelinden
ulagilir. Korozyon potansiyelinde hidrojenin gelisim hizi, metal ¢dziinme hizina
esittir ve bu konu, akim yogunlugu olarak ifade edilen sistemin korozyon hiziyla

ilgilidir [Fontana, 1987].

OH,
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Sekil 5.3. Tafel ekstrapolasyonunda goriilen paslanmaz metalin uygulanan akim

katodik polarizasyon egrisi [Fontana, 1987].

Ideal sartlar altinda, tafel ekstrapolasyon yonteminin dogruluk pay:r klasik
agirlik kayb1 yonteminden daha fazladir. Bu yontemle asir1 derecede diisiik korozyon
hizlarin1 6lgmek miimkiindiir ve siirekli olarak sistemde korozyon hizini izlenebilir
(bir polarizasyon egrisi 10 dakikada ya da daha az sirede Olgulebilir) [Fontana,
1987].

5.4.3. Lineer Polarizasyon Ydntemi

Lineer polarizasyon yontemi kullanilarak, tafel ekstrapolasyon yonteminin
dezavantajlarinin listesinden gelinebilir. Sekil 5.4’ te goriildiigi tizere, 10 mV ya da
daha yiiksek korozyon potansiyelinde uygulanan akim yogunlugunun, elektrot

potansiyelinin lineer bir fonksiyonu oldugu goriliir. Sekil 5.4’ te korozyon
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potansiyeli, asirt voltaj referans noktasi olarak kullanilir ve uygulanan anodik ve
katodik voltaja kars1 asir1 voltaj grafigi lineer olgekte gosterilir. Bu grafik, Sekil 5.3’
te gosterilen ilk 20 mV’ daki polarizasyon egrisini tekrar gosterir. Bu lineer

polarizasyon egrisinin egimi asagida Es. 5.4° te gOsterilen denklemdeki sistemin
kinetik parametreleri ile ilgilidir:

A BB (5.4)
Aiuygulanan 2.3(ikor) (Ba + )

Burada S, ve f sirasiyla anodik ve katodik reaksiyonlarin Tafel egimleridir.
AE/Aiyyguianan ifadesi ohm (volt/amper) olarak verilir. Reaksiyonlar icin g degerleri

biliniyorsa, korozyon hizi Es. 5.4” ten hesaplanabilir.

10}
Egim= (AE/ Ay tanan)

a0 20 ¥ 20 40

Il | l

% l uygulanan (katodik) uygulanan (anodik) —

/ -20-
n (mv)

Sekil 5.4. Uygulanan akim-lineer polarizasyon egrisi [Fontana, 1987].

Lineer polarizasyon egrisinin egimi (AE/Alyyguianan), Ikor ile kontrol edilir ve Es.

5.4’ te gosterilen S degerlerinin degisimine kiyasla bagimsizdir.
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AE 0.026 (5.5)

AIuygulanan lkor

Elektrot-kinetik parametreleri bilinmeyen bir sistemin korozyon hizini

hesaplamak i¢in Es. 5.5 kullanilabilir.

Ozellikle lineer polarizasyon yontemlerinde, elektrokimyasal korozyon hizi

Olclimlerinin avantajlar1 asagida maddelerle verilmistir:

1- Hizlh korozyon hiz1 6l¢iimlerine olanak taninir ve farkli proses akimlarinda
korozyon hiz1 6l¢iilebilir.

2- Bu yontemler, cok diisiik korozyon hizlarinda 6lgiildiiglinde tam olarak
kullanilabilir. Diisiik korozyon hizlarinin dl¢iimii 6zellikle atik ve impiirite
sorunlarinin oldugu niikleer, ilag ve yiyecek sanayide dnemlidir.

3- Elektrokimyasal korozyon hiz1 Olgiimleri, agirlik kaybi yontemlerinin
gorsel olarak kontrol edilemedigi yapilarin korozyon hizlarinin

Olgiimlerinde kullanilabilir [Fontana, 1987].

5.4.4. Elektrokimyasal Empedans Spektroskopisi (EIS)

Korozyon hizim1 belirlemede kullanilan bu yontem, uygulanan bir frekans
araligir iizerinde alternatif akim (ac) empedansinin Ol¢limiini temel alir.
Uygulanabilir cihazlarin gelisimi ve korozyon prosesi ile elektrokimyasal hiicre
performansinda kazanilan ek bilgi yontemin kapasitesini arttirdigi i¢in, yontem hizla
gelisir. Bu yontem genelde zamanla degisen uygulamalari, Eyo, ile ilgili potansiyel
farkliliklarini, Iex 6l¢limiinii ve sistemin empedansi (Z) ile empedans faz agisinin (J)
belirlenmesini igerir. Sekil 5.5 te gosterildigi gibi, uygulanan alternatif akim
potansiyeli (Eexp — Ekor) genelde sintisoidal’ dir. Elektrokimyasal hucreye “denk”
olarak diisiiniilen elektriksel akimda kapasitif ya da indiikleyici elementler (tercihen
direnc gosteren elementler) gibi davranig gosteren fiziksel proseslerden dolay1, Sekil
5.5” te gosterildigi gibi, her frekansta Ol¢iilen harici akim (Iex) uygulanan potansiyel

ile faz disinda olabilir. Sonug olarak, sistemin empedansi uygulanan potansiyel ile
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faz disinda olabilir. EIS analizinde sistemin empedanst (Z) ve empedans ile
uygulanan potansiyel arasindaki faz agis1 (8), uygulanan frekansin bir fonksiyonu
olarak hesaplanir. Daha sonra bu nicelikler, hiicre ile baglantili olan elektrokimyasal,
kimyasal ve fiziksel prosesler arasindaki iliski ile agiklanir. Maksimum sayida bilgi

ortaya c¢ikarmak i¢in, empedans ve faz agis1 genis bir frekans araliginda hesaplanir

[Stansbury and Buchanan, 2004].

---
-

1
5n/2
ot (radyan)

Akim Faz A¢1s1,0

ot (radyan/s), t(s), ® = 2nf, f(Hz)

Sekil 5.5. Elektrokimyasal empedans spektroskopisine kiyasla uygulanan potansiyel

ve meydana gelen harici akim [Stansbury and Buchanan, 2004].
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6. CALISMANIN AMACI

Saf magnezyum yizeyine mikroark oksidasyon yontemiyle kaplama

yapilmasinda amaglanan baslica konular sunlardir:

. Saf magnezyum ylizeyine, hazirlanan farkli ¢ozeltiler kullanilarak MAO
yontemiyle seramik kaplama yapilabilecek mi?
o Kaplama siiresi ve akim yogunlugunun, kaplama kalinhig ve yiizey

plirtizliiliigii tizerine etkisi nasil olacak?

o Olusan kaplamalarin sertlik degerleri ne olacak?

o Saf magnezyuma kiyasla kaplamalarin asinma direngleri nasil bir degisim
goOsterecek?

o Saf magnezyuma kiyasla kaplamalarin, tuzlu su ortaminda korozyon

direncleri nasil olacak?
o Farkli ¢ozeltiler ile hazirlanan kaplamalar arasinda; kaplama kalinligi, ylizey
plriizliliigii, olusan fazlar, sertlik, asinma oran1 ve korozyon davranislar1 nasil bir

farklilik gosterecek?
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7. DENEYSEL CALISMALAR

7.1. Deneylerde Kullanilan Althk Malzemeler

Bu c¢alismada altlik malzemesi olarak agirlikca % 99,96 saflikta magnezyum
metali kullanildi. Saf magnezyuma ait kimyasal kompozisyon Tablo 7.1° de

verilmektedir.

Tablo 7.1. Bu ¢alismada kullanilan saf magnezyumun kimyasal kompozisyonu (%

agirlikega)

Kimyasal Kompozisyon ( % agirlike¢a )
Mg Al Ag Ca Fe Mn Si Zn

99,96 | 0,0045 | 0,0009 | 0,0004 | 0,0037 | 0,0054 | 0,148 | 0,004

Mikroark oksidasyon yiizey kaplama isleminden 6nce magnezyum numuneler
50 mm X 25 mm X 5 mm, 68 mm x 25 mm X 5 mm ve 75 mm X 25 mm X 5 mm
boyutlarinda olacak sekilde ii¢ farkli boyutta kesildi. Kesilen numuneler 180, 400,
800 ve 1200 no’ lu zimparalar ile zimparalanip, saf su ve aseton ile temizlendikten

sonra 70 °C’ yi asmayacak sekilde sicak havayla kurutuldu.

7.2. Mikroark Oksidasyon (MAQO) Kaplama Sistemi

Kaplamalar “ Mikro Ark Oksidasyon ” (MAO) yontemi kullanarak Sekil 7.1’
de gosterilen MDO-100WS su sogutmali mikroark oksidasyon kaplama cihazinda
yapildi. Alternatif akimla calisan cihazin giicii 100 kW olup en fazla 300 ampere
kadar akim cekebilmekte ve anotla katot arasinda 0-1000V aralifinda potansiyel
uygulayabilmektedir. Mikroark oksidasyon kaplama sisteminde; numune anot,
paslanmaz c¢elik plaka ise katot olarak baglandi. Numune uygun bir kaplama
aparatina vida ile baglandiktan sonra, ¢ozelti igerisine daldirilarak kaplamanin
yapilacagl kazana sabitlendi. Kaplama islemi boyunca ¢ozelti, hava tfleme borusu

ile karigtirilarak kaplama boyunca homojen olarak kalmasi saglanmistir. Kaplama
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esnasinda ¢ozeltinin 1sinmasin1 6nlemek ve sicakligin sabit kalmasi i¢in sogutma

suyu devir daimi yapilmustir.
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Sekil 7.1. Mikroark Oksidasyon Kaplama Cihazi: 1. Elektrolit banyosu; 2. Sogutma
suyu gecis haznesi; 3. Hava Ufleme Borusu (elektroliti karistirmak igin); 4.
Elektrolit; 5. Vana; 6. Vana; 7. Filtre; 8. Pompa; 9. Vana; 10. Esanjorlii Tank; 11.
Numune; 12. Kompresor; 13. Gaz.

7.3. Mikroark Oksidasyon (MAQ) Kaplama islemi

Mikroark oksidasyon (MAQO) kaplama islemi i¢in ideal ¢ozelti kompozisyonu

ve kaplama siireleri, daha evvel yapilan bir dizi deney sonucu belirlenmistir.

Mikroark oksidasyon (MAO) kaplama islemi; 5 g/l Na,SiO3.5H,O (sodyum
silikat), 1 g/L KOH (potasyum hidroksit), saf su (silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit
cozeltisi) ve 5 g/L NasPO, (sodyum fosfat), 1 g/L KOH (potasyum hidroksit), saf su
(fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi) bilesimlerinden olusan iki farkli ¢ozeltide
gerceklestirildi. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisini hazirlamak igin, saf su
icerisine 6nce Na,SiO3.5H,0 eklenir ve saf suda tamamen c¢ozununceye kadar
karistirilir ardindan ¢6zeltiye KOH eklenerek tekrar karistirilir ve ¢ozelti hazirlanir.
Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisini hazirlamak i¢in, saf su igerisine once

NasPO, eklenir ve saf suda tamamen c¢oziinlinceye kadar karistirilir ardindan
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cozeltiye KOH eklenerek tekrar karistirilir ve ¢ozelti hazirlanir. Numune uygun
aparata baglanip, ¢ozelti kazanina sabit bir sekilde baglandiktan sonra sisteme giic
verilerek ¢alistirilir. Elektrolit icerisine daldirilan numuneye oldukg¢a diisiik anodik
potansiyel uygulandiginda metal/elektrolit ara ylzeyinde dielektrik pasif oksit filmi
olusur. Ik asamada, diisiik iletkenlik bolgesindeki dielektrik kararliligin
kaybedilmesinin neticesinde oksit tabakasinin igerisinde desarj kanallar1 olusur. Bu
durumda, kiiclik parildayan kivileimlarin oksit film ylizeyi boyunca hizli bir sekilde
hareket ettigi gozlenir. Desarj kanallar1 igerisindeki sicaklik olusan elektron
carpigmalar1 tarafindan 10000 9K kadar 1smur. Giclii elektrik alanin varligindan
dolay1 elektrolit igerisindeki anyonik bilesimler kanal igerisine ¢ekilir. Bununla
birlikte, ayn1 anda yiiksek sicakliktan dolay1 altliktaki magnezyum eriyerek altliktan
disar1 ¢ikar ve kanal igerisine girer. Boylece, bu islem neticesinde plazma kanallar
olusur. Ikinci asamada, kanal igerisinde plazma kimyasal reaksiyonlar1 olusur. Bu
durum kanallarin igerisinde basincin yiikselmesine yol agar. Plazma kanallar1 bu
basinci dengelemek i¢in genisler. Ayni zamanda, elektrik alaninin varligindan dolay1
zit yikli iyonlarin ayrilmasi meydana gelir. Katyonlar, elektrostatik kuvvetler
tarafindan kanallardan disar ¢ikarilarak elektrolit igerisine itilir. Son agamada, desarj
kanallar1 sogur ve reaksiyon tiriinleri desarj kanal duvarlarina ¢okelir. Bu islem ¢ok

sayida farkli bolgelerde tekrar ederek kaplama kalinliginda artisa neden olur.

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde; sodyum silikat
(Na,Si03.5H,0), potasyum hidroksit (KOH) ve saf su karistmindan olusan elektrolit
cozeltisi igerisine daldirilan numuneler 0.060 A/cm?, 0.085 A/cm? ve 0.140 Alcm? i¢
farkli akim yogunlugu degerlerinde ve her bir akim yogunlugu i¢in 5 dk, 10 dk, 20
dk, 30 dk, 40 dk, 50 dk ve 60 dk’ lik siirelerde kaplandi. Giiclin kesilmesinden 1
dakika sonra numuneler sistemden alinarak, aparatindan ¢ikarilip saf su ile yikanip

ve 1lik hava ile kurutulmustur.

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢cozeltisi icerisinde; sodyum fosfat (NasPO,),
potasyum hidroksit (KOH) ve saf su karisimindan olusan elektrolit ¢ozeltisi icerisine
daldirilan numuneler 0.060 A/cm? 0.085 Alcm? ve 0.140 A/cm? ii¢ farkhi akim
yogunlugu degerlerinde ve her bir akim yogunlugu i¢in 5 dk, 10 dk, 20 dk, 30 dk, 40
dk, 50 dk ve 60 dk’ lik siirelerde kaplandi. Giiciin kesilmesinden 1 dakika sonra



44

numuneler sistemden alinarak, aparatindan ¢ikarilip saf su ile yikanip ve 1lik hava ile

kurutulmustur.

Tablo 7.2’ de farkli elektrolit ¢ozeltileri, akim yogunluklar1 ve kaplama siireleri

icin kaplama parametreleri verilmistir.

Tablo 7.2. Kaplama parametreleri

Kaplama Altlik Malzemesi Ag. % 99.96 Mg
1 No’ lu Elektrolit Kompozisyonu | 5 gr/lt Na,SiO3.5H,0, 1 gr/lt KOH, saf su
2 No’ lu Elektrolit Kompozisyonu 5 gr/lt NagPQy, 1 gr/lt KOH, saf su
Kaplama Siresi (dk) 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60
Kaplama Akim Yogunlugu (A/cm?) 0.060, 0.085, 0.140

Iki farkl elektrolit ¢ozeltisi icin, deney esnasinda her bir akim yogunlugunda

gercgeklestirilen kaplama stireleri Tablo 7.3” de verilmistir.

Tablo 7.3. iki farkli elektrolit ¢ozeltisi igin akim yogunluguna bagh kaplama siireleri

Akim Yogunlugu (A/cm?) 1 No'lu C?lept;ama |SUresi2 (2';2)'” Gozelt
0,060 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60 |5, 10, 20, 30, 40, 50, 60
0,085 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60 |5, 10, 20, 30, 40, 50, 60
0,140 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60 |5, 10, 20, 30, 40, 50, 60

Kaplama islemi esnasinda akim degerleri sisteme baglanan pens ampermetre,
sicaklik ¢ozelti icerisine daldirilmis termokapil tel ve anot-katot voltaj degerleri

dogrudan cihazdan okunmustur.
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7.4. Kaplama Kalinhg

Kaplama kalinliklar1 “Fischer Dualscope MP20” marka cihaz kullanilarak eddy
akim kayiplar1 yontemi ile 6l¢lilmiistiir. Her bir numune i¢in kaplama kalinlik degeri

numune yiizeyinden 20 farkli noktadan alinmigtir.

75. Yiizey Piiriizliiliigii

Yizey pirazluligi degerleri “Veeco Dektak 8” marka mekanik profilometre
kullanilarak belirlenmistir. Profilometre elmas sivri ucun kaplama yuzeyinde
gezdirilmesi ile ucun yiizeydeki girinti ve ¢ikintilardan gegrilerek kaplamanin yiizey
profinin ¢ikarilmasi prensibi ile calisir. Kaplanmis ve kaplanmamis numunelerin
yuzeylerinde 1000 um x 1000 um lik bir alan taramasi sonucu 32 farkli noktadan 3
boyutta tarama yapilarak yiizey profili ve ortalama yiizey piiriizliiliigii degerleri (Ra)

alimmistir. Veriler cihaz ile entegre olarak calisan bilgisayar yazilimindan alinmistir.

7.6. Metalografik incelemeler

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM) muayenesinden dnce numuneler kesit
alanlarindan goriintii almak amaciyla kaplama yoniine dik olacak sekilde “Struers
Discotom 5” marka cihaz kullanilarak SiC disk ile kesilip, epoksi regine ile kaliba
alindi. Kaliplanan numuneler “Struers LaboPol 5” marka cihaz kullanilarak 180, 400,
800, 1200 ve 2500 no’ lu zimparalar ile zimparalandiktan sonra 1 um koloidal silika

ile parlatild.

7.7. Sertlik Olgumleri

Mikro sertlik 6l¢timi igin, numuneler kaplama yoniine dik bir sekilde SiC disk
ile kesildi. Mikro sertlik Ol¢timleri 30 g ve 50 g yiik altinda “ZEISS Axio Imager
M1m” model optik mikroskop’ a adapte edilen “Anton Paar MHT-10" mikro sertlik

cihazi ile Ol¢iilmiistiir.
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7.8. X- Isinlar1 Kirinimi Analizi

Kaplanmis numunelerin faz tayini; “Bruker D8 Advance” marka cihaz
kullanilarak, dalga boyu 1,541 A, Cu Ko radyasyon kaynagi 20 Uzerinde 20
dereceden 80 dereceye kadar 2 derece/dk hizla tarama yapilarak kirmima ugramis X-

1sinlar1 demeti toplanarak faz tayini yapilmistir.

7.9. Mikro Yap1 Karakterizasyonu

Mikroark oksidasyon yontemiyle seramik kaplanan numunelerin; yuzey ve
kesit alan mikro yap1 incelemeleri “Philips XL30 SFEG” marka taramali elektron

mikroskobu (SEM) kullanilarak yapilmistir.

7.10. Cizik Testi

Mikroark oksidasyon (MAQ) yontemiyle liretilen seramik kaplamalarin, altlik
metal malzemeye olan yapisma mukavemetini Olgmek amaciyla ¢izik testi
yapilmistir. Kaplamalar “Rockwell C” elmas u¢ ile 1 N’ dan 175 N’ a kadar artan
(degisken) yiik altinda 5 mm boyunca ¢izildikten sonra, optik mikroskop altinda ilgili
bolgeler incelenerek; ilk gatlak veya hasarin olustugu kritik yuk, Lc; kritik yukd; ilk
yontulmanin ya da kaplamanin yiizeyden atildigi Kritik yik, Lc, kritik yuki ve
kaplamanin tabakalar halinde taban malzemesinden tamamen ayrildig: kritik yuk de

Lcs kritik yiku olarak tanimlanmustir.

7.11. Asinma Deneyi

Mikroark oksidasyon (MAO) yontemiyle seramik kaplanan ve kaplanmamis
numunelerin aginma orant ve siirtiinme katsayisint 6lgmek i¢in “CSM Tribometer”
marka asinma testi cihazi kullanildi. Her bir numune 3 N yiik altinda, 0,3 m/sn
kayma hizinda, 300 m mesafe boyunca, 6 mm capinda Al,O3; asindirict bilye
kullanilarak kuru siirtiinme ortaminda asindirildi. Asinma izleri “VVeeco Dektak 8~

marka cihaz kullanilarak ol¢tildu. Her bir numune igin 1000 pm x 1000 pm lik
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alanlarda aginma izleri taranarak ortalama degerleri Ol¢iilmiis ve bu degerler asinma

cithazi yazilimina girilerek aginma oranlar tespit edilmistir.

7.12. Korozyon Deneyi

Mikroark oksidasyon yoOntemiyle seramik kaplanan ve kaplanmamis
numunelerin korozyon deneyleri “Volta Lab PGZ 402” marka potansiyostat
kullanilarak yapilmigtir. Korozyon deneyleri saf su ve agirlikca % 3,5 NaCl igeren
cozeltide yapilmistir. Mikroark oksidasyon yontemiyle kaplanmis ve kaplanmamis
her bir numunenin korozyon direnglerini belirlemek amaciyla 30 mm x 15 mm x
2mm boyutlarinda numuneler hazirlanmis ve NaCl ¢ozeltisine agik 1,04 cm? ylzey
alanimna sahip hiicreye baglandiktan sonra NaCl ¢ozeltisinde 1 saat siireyle ve
25+ 0,1 °C’ de bekletilmistir. Korozyon direnglerini 6l¢gmek i¢in, potansiyodinamik
polarizasyon test yontemi kullanilmigtir. Korozyon deneylerine baglamadan evvel
uygun potansiyel araliklarini tespit etmek icin, en ince ve en kalin numunelerin 24
saat boyunca agik devre potansiyelleri incelendi. Tafel polarizasyon egrileri, -2000

mV’ den -1200 mV’ ye kadar 1 mV/sn tarama hizinda, 25 + 0,1 °C’ de 6l¢iilmiistiir.

Korozyon deneylerinde klasik ii¢ elektrotlu hiicre kullanilmistir. Hiicre camdan
yapilmig bir hiicre olup atmosfere acik sartlarda calisma elektrotu, karsit (platin)
elektrotu ve referans (K/KCI kalomel) elektrot olmak Uzere (¢ elektrottan
olusmaktadir. Calisma elektrotu deney yapilacak numunenin yerlestirildigi 1,04 cm®
yiizey alanina sahip numune tutucu, karsit elektrot olarak 2,5 cm? yiizey alanina
sahip platin elektrot ve referans elektrot olarak ta K/KCI kalomel -elektrot
kullanilmigtir. Hiicre ortaminda mekanik karistirict kullanilarak ¢ozelti icerisinde
olusan korozyon iriinlerinin yiizeyden uzaklastirilmasi ve NaCl ¢6zeltisinin homojen

kalmasi saglanmistir.

Korozyon deneyleri sonrasinda her numunenin yiizeyi “ZEISS Axio Imager
MIm” model optik mikroskop ile 100X biiyiitmede incelenmistir. Boylece korozyon

Oncesi ve sonrasinda yiizeyde olusan degisimler gozlenmistir.
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8. SONUCLAR VE iRDELENMESI

8.1. Kaplama Kinetigi

Sekil 8.1 silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde, Sekil 8.2 fosfat
icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢Ozeltisi icerisinde mikroark oksidasyon yontemiyle saf
magnezyum Yyiizeyine yapilan kaplamalarin kalinliklarinin, akim yogunlugu ve
kaplama siiresi ile degisimini gostermektedir. Sekil 8.1 ve Sekil 8.2’ de sirasiyla
silikat igerikli 1 no’ lu ve fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢Ozeltileri igerisinde
kaplanan numunelerin kaplama kalinliklarinin, artan akim yogunlugu ve kaplama
siiresi ile birlikte arttigi goriilmektedir. Akim yogunlugu, mikroark oksidasyon

yontemi i¢in 6nemli bir faktordiir ve akim yogunlugu arttik¢a kaplama kalinlig artar

[Zhaohua et all, 2006].

Sekil 8.1° de silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit ¢Ozeltisi igerisinde kaplanan
numunelerin kaplama kalinliklar1 incelendiginde, akim yogunlugu ve kaplama
sliresinin artmasi ile birlikte kaplama kalinhiginin arttigi goriilmektedir. Silikat
icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde ayni kaplama siiresi i¢in 0,060 A/cm? akim
yogunlugunda olusan kaplama kalinligi 0,140 A/cm? akim yogunlugunda olusan
kaplama kalinhigindan daha distktiir. Ayrica ayni akim yogunlugu degerinde
kaplanan numuneler igin kaplama siiresi arttikga kaplama kalinliginin arttig

gorilmektedir.

Sekil 8.2° de fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde kaplanan
numunelerin kaplama kalinliklar1 incelendiginde, akim yogunlugu ve kaplama
stiresinin artmasit ile birlikte kaplama kalinhiginin arttigi goriilmektedir. Fosfat
icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde ayni kaplama siiresi i¢in 0,060 A/cm? akim
yogunlugunda olusan kaplama kalinligi 0,140 A/cm? akim yogunlugunda olusan
kaplama kalinhigindan daha distktiir. Ayrica ayni akim yogunlugu degerinde
kaplanan numuneler icin kaplama siiresi arttikca kaplama kalinliginin arttig1

gorulmektedir.
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Sekil 8.1. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢cozeltisi icerisinde mikroark oksidasyon
yontemiyle liretilen kaplamalarin ortalama kaplama kalinliklarinin, akim yogunlugu

ve kaplama siiresi ile degisimi
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Sekil 8.2. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde mikroark oksidasyon
yontemiyle tiretilen kaplamalarin ortalama kaplama kalinliklarinin, akim yogunlugu

ve kaplama siiresi ile degisimi
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Her iki elektrolit ¢ozeltisinde akim yogunlugu 0.060 A/cm?®” den 0.140 A/cm?’
ye arttiritlinca kaplamalarin olusum hizlar1 artmistir. Lineer hiz sabiti birim zamanda
olusan ortalama kaplama kalinligr (um/dk)’ dir. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde 0.060 A/cm?, 0.085 A/cm? ve 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda
tiretilen kaplamalar i¢in lineer hiz sabitleri sirasiyla 0.856 um/dk, 1.071 um/dk ve
1.172 um/dk’ dir. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde 0.060 Alcm?,
0.085 A/cm? ve 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda {iretilen kaplamalar i¢in lineer
hiz sabitleri sirasiyla 0.984 um/dk, 1.214 pum/dk ve 1.264 pum/dk’ dir. Mikroark
oksidasyon kaplamalarin kinetigi ara yiizey kontrolliidiir ve genellikle uygulanan
akim yogunluguna baghdir. Elektrolit sicakligi ve anot-katot elektrotlar arasi
mesafenin etkisi Onemsizdir. Kaplama kinetiginde akim yogunlugu ve kaplama

siresi dogrusal olarak degisir [Krishna et all, 2003].

Ayni akim yogunlugu ve kaplama siiresi igin, fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit
cozeltisinde silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisine kiyasla lineer hiz sabiti daha
blyuktur. Bu nedenle fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde silikat igerikli 1
no’ lu elektrolit ¢ozeltisine kiyasla kaplama kinetigi daha hizhidir. Mikroark
oksidasyon yonteminde akim arttikca, mikroark oksidasyon sisteminin direnci azalir
fakat oksit filmin kalinlig1 akim ile artar. Artan akim ile mikroark kivilcimlarinin
sayist azalir ve giicii artar. Daha yiiksek akim kaynagi daha yiiksek akim akisi
sagladig1 icin daha yiiksek gerilimdeki azalma oksit film {izerinde gergeklesmis
olacak ve sonuc olarak daha ¢ok mikroark desarj kanallar1 ¢ok daha diisiik direngte
elektriksel yollar saglayacaktir. Daha kalin kaplamalarda, oksit filmin gerisinin
direnci daha ytiksek olur fakat oksit filmin verimli direnci artan akim ile gitgide daha

azalir [Lee et all, 2008]. Bu nedenle artan akim ile kaplama daha hizli biiyiir.

Tablo 8.1 ve Tablo 8.2 iki farkli elektrolit ¢ozeltisi i¢in incelendiginde, ayni
akim yogunlugu ve kaplama siiresinde, fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
icerisinde uretilen kaplamalarin silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit ¢Ozeltisi icerisinde

uretilen kaplamalara kiyasla daha kalin kaplama oldugu goriilmektedir.
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Tablo 8.1. Silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim

yogunlugu ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelere ait ortalama kaplama

kalinlik degerleri.
_ Kaplama Siiresi Ortalama Kaplama Kahnhg: (um)
Elektrolit (dk) 0,060 0,085 0,140
(Alcm?) (Alcm?) (Alcm?)

5 4,8 6,9 9
10 10 13,6 18,2
Silikat icerikli 20 18,8 25.6 32,7

1No' lu

Elektrolit 30 21,4 35,4 47,5
Cozeltisi 40 35 45,9 57,7
50 40,2 57,6 71,1
60 51,9 65,8 73,5

Tablo 8.2. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi i¢erisinde farkli akim yogunlugu

ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelere ait ortalama kaplama kalinlik degerleri.

Elektrolit Kaplama Siiresi Ortalama Kaplama Kalnhgi (um)
s (dk) 0,060 0,085 0,140
(Alcm?) (Alcm?) (Alcm?)

5 9.7 13,6 18,5

10 18,5 25,3 34,3

Fosfat icerikli 20 32.8 455 59 4

2No'lu

Elektrolit 30 44,5 59,4 74,8
Cozeltisi 40 55,4 70,1 84,4
S0 61,5 79,7 85,5

60 63,8 80,4 88
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Tablo 8.1 ve Tablo 8.2 de verilen ortalama kaplama kalinligi sonuglar
incelendiginde, mikroark oksidasyon kaplama faz kompozisyonunu belirlemede
akim yogunlugunun kaplama siiresine kiyasla daha baskin bir parametre oldugu
gorilmektedir. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060 A/cm?
akim yogunlugunda 20 dakika kaplama islemine tabi tutulan numunenin kaplama
kalinhig (18,8 um), silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.140 A/cm?
akim yogunlugunda 10 dakika kaplama islemine tabi tutulan numunenin kaplama
kalinligina (18,2 um) kiyasla daha yiiksektir. Benzer bigimde fosfat icerikli 2 no’ lu
elektrolit cozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 30 dakika kaplama
islemine tabi tutulan numunenin kaplama kalinligi (59,4 um) ile fosfat igerikli 2 no’
lu elektrolit ¢cozeltisi icerisinde 0.140 A/cm? akim yogunlugunda 20 dakika kaplama

islemine tabi tutulan numunenin kaplama kalinligi (59,4 um) esittir.

Tablo 8.1 ve Tablo 8.2° de verilen akim yogunluklar1 ve kaplama siireleri
incelendiginde, fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde hazirlanan
kaplamalarin silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde hazirlanan
kaplamalara kiyasla daha kalin kaplamalar oldugu goriilmektedir. Fosfat igerikli 2
no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde 0.085 A/cm?® akim yogunlugunda 60 dakika siire ile
kaplanan numunelerde kaplama kalinligi 80,4 um iken silikat igerikli 1 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisinde 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 60 dakika siire ile kaplanan

numunelerde kaplama kalinligi 65,8 um’ dir.

Bu sonuglara bakarak, lineer hiz sabitleri ile kaplama kalinliklar1 arasinda

dogrusal bir iligki oldugu sonucuna varilir.
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8.2. X- Isinlar1 Kirinimi Analizi

Kaplama faz yapist; yiizeyin mekanik ve tribolojik performansini ve korozyon
direncini belirleyen en 6nemli faktorlerden biridir. Bu nedenle bilesimleri farkli iki
cozelti igerisinde, farkli akim yogunluklar1 ve farkli siirelerde mikroark oksidasyon
ylizey kaplama iglemine tabi tutulan saf magnezyum numunelerin yiizeyinde olusan

tabakadaki mevcut fazlarin tespiti i¢in, X-1ginlart kirinimi analizi yapilmistir.

Sekil 8.3” de silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde 0.060 A/cm?,
0.085 A/cm? ve 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40, 50 ve 60 dakika

stireyle kaplanan numunelere ait X-1s11 kirinimi analizi sonuglari verilmistir.

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060 A/cm?, 0.085 Alcm?
ve 0.140 A/lcm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40, 50 ve 60 dakika siireyle
kaplanan numunelerin X-1sin1  kirinimi analizi sonuglarinda, tiim numunelerin
yiizeylerinde MgO (Periclase) ve baskin olarak spinel Mg,SiO4 (Forsterite) fazlari
olustugu goriilmektedir. Ayn1 akim yogunluklarinda artan siireye bagl olarak, her
numune igin, yiizeyde olusan MgO (Periclase) ve spinel Mg,SiO, (Forsterite)
fazlarinin giddetlerinin artig gosterdigi goriilmektedir. Aymi akim yogunlugu
degerleri i¢in, 60 dakika siireyle kaplanan numunelerin yiizeylerinde MgO
(Periclase) ve spinel Mg,SiO,4 (Forsterite) fazlarina ait en siddetli pikler Sekil 8.3 de
gorilmektedir.

Ayn1 kaplama sirelerinde artan akim yogunluguna baglh olarak MgO
(Periclase) ve spinel M@,SiO, (Forsterite) fazlarina ait piklerin siddetleri arttigi
goriilmektedir. Ayni kaplama siireleri icin, 0.140 A/cm? akim yogunlugu degerinde
kaplanan numunelerin yiizeylerinde olusan MgO (Periclase) ve spinel Mg;SiOy4
(Forsterite) fazlarina ait piklerin siddetleri 0.060 A/cm? ve 0.085 A/cm? akim
yogunluklarinda kaplanan numunelerin yiizeylerinde olusan piklere kiyasla oldukca

yuksektir.
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Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda 5. dakikadan itibaren MgO (Periclase) ve spinel Mg,SiO, (Forsterite)
fazlar1 olusmaya baglamakta ve de artan kaplama siiresi ve akim yogunluguyla
birlikte siddeti artmaktadir. Mikroark oksidasyon kaplama yonteminde ayni kaplama
siiresinde; artan akim yogunlugu ile yiizeyde olusan MgO (Periclase) ve spinel
Mg,SiO4 (Forsterite) fazlarinin daha hizli olustugu ve daha siddetli pikler
olusturdugu Sekil 8.3’ de goriilmektedir.
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Sekil 8.3. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde (a) 0.060 A/cm?, (b)
0.085 Alcm? ve (c) 0.140 Alcm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40, 50 ve 60

dakika slreyle kaplanan numunelerin X-iginlar1 kirinimi analizi sonuglari.

Sekil 8.3 detayli bir sekilde incelendiginde ayni kaplama strelerinde kaplama
yiizeyinde olusan MgO (Periclase) ve spinel Mg,SiO,4 (Forsterite) fazlarina ait en
siddetli piklerin 0,140 A/em? akim yogunlugunda olustugu, en diisiikk siddette
piklerin ise 0,060 A/cm? akim yogunlugunda olustugu goriilmektedir. Silikat icerikli
1 no’ lu elektrolit ¢Ozeltisi icerisinde kaplanan numunelerin yiizeylerinde MgO
(Periclase) ve spinel Mg,SiO, (Forsterite) fazlari baskin bir sekilde olusmaktadir.
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Sekil 8.4° de fosfat icerikli 2 no” lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060 A/cm?,
0.085 A/cm? ve 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40, 50 ve 60 dakika

stireyle kaplanan numunelere ait X-1s11 kirinimi analizi sonuglari verilmistir.

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060 A/cm?, 0.085 A/cm?
ve 0.140 A/lcm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40, 50 ve 60 dakika siireyle
kaplanan numunelerin X-isinlar1 kirinimi analizi sonuglarinda, tiim numunelerin
yiizeylerinde baskin olarak MgO (Periclase) ve Mgs(PO,), (Farringtonite) fazlart
olustugu goriilmektedir. Ayn1 akim yogunluklarinda artan siireye bagl olarak, her
numune ig¢in, yiizeyde olusan MgO (Periclase) ve Mgs(PO4), (Farringtonite)
fazlarmin siddetlerinin artis gosterdigi goriilmektedir. Ayn1 akim yogunlugu
degerleri i¢in, 60 dakika siireyle kaplanan numunelerin yizeylerinde MgO
(Periclase) ve Mgs(PO.), (Farringtonite) fazlarina ait en siddetli pikler Sekil 8.4” de
gorulmektedir.

Ayn1 kaplama sirelerinde artan akim yogunluguna baglh olarak MgO
(Periclase) ve Mgs(POy), (Farringtonite) fazlarina ait piklerin siddetleri arttigi
goriilmektedir. Ayn1 kaplama siireleri i¢in, 0.140 Alcm? akim yogunlugu degerinde
kaplanan numunelerin yiizeylerinde olusan MgO (Periclase) ve Mg3(POa)2
(Farringtonite) fazlarina ait piklerin siddetleri 0.060 A/cm? ve 0.085 A/cm? akim
yogunluklarinda kaplanan numunelerin yiizeylerinde olusan piklere kiyasla oldukca

yuksektir.

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde 0.060 A/cm? akim yogunlugunda
5. dakikadan itibaren MgO (Periclase) fazi olusmaya baslamakta ve de artan kaplama
stiresi ve akim yogunluguyla birlikte siddeti artmaktadir. Mgz(PO,), (Farringtonite)
faz1 ilk olarak 0.060 A/cm? akim yogunlugunda 20. dakikadan itibaren olusmakta ve
artan kaplama siiresi ile siddeti artmaktadir. Mgz(PO,), (Farringtonite) fazi 0.085
Alcm? akim yogunlugunda 10. dakikadan itibaren az miktarda olusmaya baslar ve
artan kaplama siiresi ile siddeti artmaktadir. Mgz(POy), (Farringtonite) fazi 0.140
Alcm? akim yogunlugunda 10. dakikadan itibaren olusmaya baslar ve artan kaplama
stiresi ile siddeti artmaktadir. Mikroark oksidasyon kaplama yonteminde aym

kaplama stiresinde, artan akim yogunlugu ile ylizeyde olusan MgO (Periclase) ve
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Sekil 8.4. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde (a) 0.060 Alcm?, (b)
0.085 A/cm? ve (c) 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda 5, 10, 20, 30, 40, 50 ve 60

dakika slreyle kaplanan numunelerin X-iginlar1 kirinimi analizi sonuglari.

Mgs(POs), (Farringtonite) fazlari daha hizli olustugu ve daha siddetli pikler
olusturdugu Sekil 8.4’ te gorilmektedir.

Sekil 8.4 detayh bir sekilde incelendiginde ayni kaplama siirelerinde kaplama
yuzeyinde olusan MgO (Periclase) ve Mgs(PO4), (Farringtonite) fazlarina ait en
siddetli piklerin 0,140 A/cm® akim yogunlugunda olustugu, en diisik siddette
piklerin ise 0,060 A/cm? akim yogunlugunda olustugu goriilmektedir. Fosfat icerikli
2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde kaplanan numunelerin yuzeylerinde MgO
(Periclase) fazi Mgs(POy), (Farringtonite) fazina kiyasla daha baskin bir sekilde

olusmaktadir.
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X-1ginlar1 kirinimi analizi sonuglarinda, Na,SiO3.5H,0 iceren elektrolitten
hazirlanan mikroark oksidasyon kaplamalarda baskin olan fazlar MgO (Periclase) ve
spinel Mg,SiO, (Forsterite), NasPO, iceren elektrolit ¢ozeltisinden hazirlanan
mikroark oksidasyon kaplamalarda baskin olarak MgO (Periclase) ve Mgs(POa)2
(Farringtonite) fazlar1 saptandi. Na,SiO3.5H,O ve NasPO, iceren mikroark
oksidasyon kaplamalarda kaplama kalinlig1 arttikca, Mg’ ye ait piklerin siddetleri
azalir [Liang et all, 2009]. Mg’ ye ait baz1 gii¢lii piklerin baslica goriilme sebebi,
cesitli gozenek ve catlaklardan olusan goézenekli yapr ve kalin anodik filmden
kaynaklanmaktadir [Cao et all, 2008]. Kaplama islemi esnasinda altlik metalde
ergiyen saf Mg’ nin yilizeye yakin noktalarda desarj kanallarinda reaksiyona

girmemesinden dolay1 X-1s1n1 pikleri goriilmektedir.

Silikat icerikli 1 no’ lu ve fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢cozeltileri icerisinde
uretilen kaplamalarda olusan kiibik MgO (Periclase) fazinin olusum mekanizmasi,
konversiyonel anodizasyon teknolojisindeki olusum mekanizmasina benzer. Ayni

2+

anda altlik metalden film/elektrolit ara ylizeyine kadar Mg“" nin disa gogii ve
elektrolitten altlik metal/film ara yiizeyine kadar O** nin ice gécii ile film/elektrolit
ve althk metal/film ara yilizeyinde meydana gelen MgO olusumu (8.1)° de

gosterilmektedir [Guo et all, 2006].

Mg®* + 0” — MgO (8.1)

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢cdzeltisinde hazirlanan kaplamalarda olusan
spinel Mg,SiOy (Forsterite) fazi elektrolitteki SiOs® anyonlarinin desarj kanallarina
nifuz etmesi ve mikroark oksidasyon prosesi boyunca altlik metal ile reaksiyonu
sonucu olusur. Mikrospark bolgesinde anlik sicakligin binlerce dereceye ulastig
tahmin edilir, bu ylizden plazma kimyasal etkilesimlerle {iretilen oksit {irtinler kararl
bir kimyasal termodinamik oOzellige sahiptir [Liang et all, 2007]. Mikroark
oksidasyon prosesinde yiiksek sicaklik etkisinden dolay1 SiO, ve MgO (Periclase)’
nun ikisi de aninda ergimis duruma gelirler. Elektrolitin sogutma etkisi altinda,
mikroark kivileimlart disa vuruldugunda yiiksek sicaklik faz dontisimii SiO; ve asiri
miktarda MgO (Periclase) arasinda olusur ve sonu¢ olarak Mg,SiO, (Forsterite) ve
MgO (Periclase) karisimimna dontisiir [Guo et all, 2006].
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Si0s* + 2H" — Si0, + H,O  [Moon and Jeong, 2009] (8.2)
SiOs%— 2e — SiOy + 1/20,  [Xin et all, 2006] (8.3)
SiO; + 2MgO — M@,SiOs  [Guo et all, 2006] (8.4)

Fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢Ozeltisinde hazirlanan kaplamalarda olusan
Mgs(POy), (Farringtonite) fazi elektrolitteki PO iyonlarinin desarj kanallarina

niifuz etmesi ve mikroark prosesi boyunca altlik metal ile reaksiyonu sonucu olusur.

2P0, + 3Mg?* — Mg3(PO4). (8.5)

Silikat icerikli 1 no’ lu ve fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢cozeltileri icerisinde
kaplanan numunelerin her ikisinde de kiibik MgO (Periclase) faz1 olusur. Fakat 2 no’
lu elektrolit ¢ozeltisinde hazirlanan kaplamalarin yiizeyinde olusan MgO (Periclase)
faz1 daha siddetli pikler olusturur. Mikroark oksidasyon; yiiksek sicaklik ve anlik
basing altinda sinterleme ile amorf MgO’ yu kiibik yapiya oksitler [Narulkar et all,
2007]. MgO’ nun ergime sicakligt 2800 °C‘ dir. Bu durumda, mikroark desarj
kanallarinda sicakligin ¢ok yiiksek oldugu sonucuna varilir. Artan akim yogunlugu
kaplamanin biliylime hizinm1 arttirir. Bu yiizden kaplamanin kalinlig1 arttikca,
kaplamada gitgide daha fazla miktarda MgO (Periclase) ve spinel Mg,SiO,4
(Forsterite) olusur [Zhaohua et all, 2006].

Mikroark oksidasyon yontemiyle silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde,
farkli akim yogunlugu ve farkli kaplama siirelerinde Uretilen kaplamalarin X-1gmnlari
kirinimi analizinden elde edilen faz analiz sonuclariin kaplama siiresi ile degisimini
gosteren faz analiz haritas1 Tablo 8.3” de verilmektedir. Ayn1 zamanda fosfat icerikli
2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde, farkli akim yogunlugu ve farkli kaplama siirelerinde
uretilen kaplamalarin  X-isinlart  kirinimi  analizinden elde edilen faz analiz
sonuglarinin kaplama stiresi ile degisimini gosteren faz analiz haritas1 Tablo 8.4’ de

verilmektedir.
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Tablo 8.3. Silikat igerikli 1 no’ Iu elektrolit ¢zeltisi igerisinde artan akim yogunlugu

ve kaplama siiresi ile birlikte artan kaplama kalinligina baglh olarak, kaplamada

olusan fazlarin X-1sinlar1 kirinimi analizi ile faz analiz haritasi sonugclari:

2: MgO (Periclase), 3: Mg,SiO, (Forsterite)

Ortalama Kaplama Kaplamada Olusan
Kaplama Kalinhgi (um) Fazlar
Elektrolit | Suresi
(dk) 0,060 | 0,085 | 0,140 | 0,060 | 0,085 | 0,140
Alcm? | Alcm? | Alcm? | Alcm? | Alcm? | Alcm?
5 48 6,9 9 2,3 2,3 2,3
10 10 13,6 18,2 2,3 2,3 2,3
Silikat 20 188 | 256 | 327 | 23 | 2.3 | 23
icerikli
1No'lu 30 27,4 35,4 475 2,3 2,3 2,3
Elektrolit
Cozeltisi 40 35 459 57,7 2,3 2,3 2,3
50 40,2 57,6 71,1 2,3 2,3 2,3
60 51,9 65,8 73,5 2,3 2,3 2,35

Tablo 8.4. Fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢6zeltisi igerisinde artan akim yogunlugu

ve kaplama siiresi ile birlikte artan kaplama kalinligina baglh olarak, kaplamada

olusan fazlarin X-1sinlar1 kirinimi analizi ile faz analiz haritasi sonuclari:

2: MgO (Periclase), 4: Mgs(PO,), (Farringtonite)

Ortalama Kaplama Kaplamada Olusan
Kaplama Kalinhgi (um) Fazlar
Elektrolit | Suresi
(dk) 0,060 | 0,085 | 0,140 | 0,060 | 0,085 | 0,140
Alcm? | Alem? | Alem? | Alem? | Alem? | Alem?
5 9,7 13,6 18,5 2 2 2
10 18,5 25,3 34,3 2 2,4 2,4
Fosfat 20 328 | 455 | 504 | 2.4 | 2.4 | 2.4
icerikli
2 No'lu 30 445 59,4 74,8 2,4 2,4 2,4
Elektrolit
Cozeltisi 40 55,4 70,1 84,4 2,4 2,4 2,4
50 61,5 79,7 85,5 2,4 2,4 2,4
60 63,8 80,4 88 2,4 2,4 2,4
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Tablo 8.3 ve Tablo 8.4’ de verilen kaplama kalinliklar1 ve faz kompozisyon
sonuglart incelendiginde, mikroark oksidasyon kaplama faz kompozisyonunu
belirlemede akim yogunlugunun kaplama siiresine kiyasla daha baskin bir parametre
oldugu goriilmektedir. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde 0.060 A/cm?
akim yogunlugunda 20 dakika kaplama islemine tabi tutulan numunenin kaplama
kalmhg (18,8 um), silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ézeltisinde 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda 10 dakika kaplama islemine tabi tutulan numunenin kaplama
kalinligina (18,2 um) kiyasla daha yiiksektir. Fakat 0,140 A/cm? akim yogunlugunda
10 dakika siire ile kaplanan numunede olusan Spinel Mg,SiO, (Forsterite) ve MgO
(Periclase) fazlarmm miktar1 0.060 A/lcm? akim yogunlugunda 20 dakika siire ile
kaplanan numunedeki faz miktarindan daha fazladir. Benzer bi¢cimde fosfat igerikli 2
no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 30 dakika kaplama
islemine tabi tutulan numunenin kaplama kalinligi1 (59,4 um) ile fosfat igerikli 2 no’
lu elektrolit cozeltisinde 0.140 A/cm® akim yogunlugunda 20 dakika kaplama
islemine tabi tutulan numunenin kaplama kalinligi (59,4 um) esittir. Fakat 0,140
Alcm? akim yogunlugunda 20 dakika siire ile kaplanan numunede olusan MgO
(Periclase) ve Mgs(PO4), (Farringtonite) fazlarmin miktar1 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda 30 dakika siire ile kaplanan numunede olusan faz miktarindan daha

fazladir.

Tablo 8.3 ve Tablo 8.4° de verilen akim yogunluklar1 ve kaplama siireleri
incelendiginde, fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde Uretilen
kaplamalarda, silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit c¢ozeltisi icerisinde Uretilen
kaplamalara kiyasla daha fazla miktarda MgO (Periclase) fazi olugsmaktadir. Fosfat
icerikli 2 no” lu elektrolit gozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 10
dakika siire ile kaplanan numunelerde kaplama kalinliginin (25,3 um) silikat icerikli
1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 20 dakika siire
ile kaplanan numunelerde kaplama kalinligina (25,6 um) kiyasla diisiik olmasina
ragmen, fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisinde olusan MgO (Periclase) fazinin

miktar1 daha fazla oldugu goriilmektedir.
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8.3. Kaplamalarm Mikro Yap1 Karakterizasyonu

8.3.1. Kaplamalarin Ytzey Morfolojisi

Kaplama ylizey morfolojisi taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak
incelenmistir. Sekil 8.5, Sekil 8.6 ve Sekil 8.7 de silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde sirasiyla 0.060 A/cm?®, 0.085 Alcm® ve 0.140 A/cm’® akim
yogunluklarinda, Sekil 8.8, Sekil 8.9 ve Sekil 8.10° da fosfat icerikli 2 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisi icerisinde sirasiyla 0.060 A/cm?®, 0.085 A/cm? ve 0.140 Alcm?
akim yogunluklarinda iiretilen kaplamalara ait ylizey SEM fotograflarinin artan

kaplama sitiresi ile degisimi gosterilmektedir.

Mikroark oksidasyon prosesinde kaplama siresi ve akim yogunlugu arttik¢a
mikro desarjlarin boyutu daha biiyiik, yogunlugu ise daha diistiktiir. Mikro desarjlar,
anodik oksit filmde zayif kenar icinden dielektrik kirilmayla tretildigi i¢cin, MAO
kaplama kalinligimin artmasiyla kaplamadaki zayif kenarlarin sayisinin azaldigi
sOylenebilir. Mikro desarj boyutlarimin kaplama siiresi ve akim yogunlugu ile
artmasi, galvanostatik anotlama sartlarinda daha yiiksek akim ge¢mesi sayesinde,
desarj kanal sayilarinin azalmasiyla aciklanabilir [Moon and Jeong, 2009]. Mikroark
prosesi boyunca uygulanan voltaj, bariyer tabakasinin kirilmasi i¢in gerekli kritik
voltaj1 astiginda yiizeyde ¢ok sayida goriinlir kivileimlar olusur. Yiizeydeki bir
kivileim  sondiiglinde, ergimis maddelerin desarj kanalindan piskiirtiilmesiyle
kaplama yiizeyinde krater’ e benzeyen delikli bir yap1 goriiniir. Bu ylizden
numunenin ylizeyinde gozenekli ve kaba bir yap1 sekillenir. Artan kaplama siiresi ile
kivilcimlar gittikge biiyiir fakat sayilart azalir. Bu sonuglar; mikroark oksidasyon
prosesi ile iiretilen kaplamalarin yiizey morfolojisinin genelde MAO prosesi boyunca

kivilcimlarin gelisimine bagli oldugunu gosterir [Xu et all, 2008].

Silikat icerikli 1 no’ lu ve fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢cozeltileri igerisinde
iiretilen kaplamalarin ylizey SEM fotograflar1 incelendiginde; artan akim yogunlugu
ve kaplama siiresi ile yiizeyde olusan kraterimsi tane boyutu ve gézenek boyutunun
arttig1, gdzeneklerin sayisinin ise azaldig1 goriilmektedir. Ayn1 akim yogunlugu i¢in,

iki farkli elektrolit ¢ozeltisi igerisinde diisiik kaplama siirelerinde yiizeyde olusan
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desarj kanallar1 ¢ok sayida ve olduke¢a ince boyutlarda gelisigiizel bigimde yapiya
dagilmistir. Kaplama stiresinin artmasi ile yiizeyde olusan desarj kanallarinin sayisi
azalmakta ve boyutlar1 artmaktadir. Mikroark oksidasyon kaplama yiizeyinde cesitli
boyutlarda krater ve delikler olusur. Kaplama kalinliginin artmasi ile kraterler daha
da biiyiir. Mikroark oksidasyon prosesi boyunca yiizeyde ¢ok sayida desarj kanallari
olusarak, piiriizlii ve gozenekli yiizey baskin hale gelir. Daha kalin kaplamalarda ayni
noktada deney zamaninin arttirilmasiyla daha biiyiik taneler olusur. Ayrica kaplama
yiizeyindeki kiicliik gdzenekler ince kivilcimlarla olusur ve kaplama ylizeyindeki

plazma desarjlarinin siirekli etkisi i¢ gerilmelere neden olur [Jin et all, 2009].

Ayrica kaplama siiresi ve akim yogunlugu arttikca termal gerilimlerden
kaynaklanan catlaklar olusmakta ve siirenin artmasi ile catlaklar biiylimektedir.
Ancak ylizeyde catlaklarin olugmasinda, akim yogunlugu kaplama siiresine kiyasla
daha baskin bir faktordiir. Silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060
Alcm? akim yogunlugunda 20. dakikadan itibaren belirgin olarak catlaklar olusmaya
baslarken, 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 10. dakikada ve 0.140 A/em? akim
yogunlugunda 5. dakikada ¢atlaklarin olustugu SEM fotograflarindan goriilmektedir.
Benzer sekilde fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda 10. dakikadan itibaren belirgin olarak ¢atlaklar olusmaya baslarken,
0.085 A/cm? akim yogunlugunda 5. dakikada ve 0.140 A/cm? akim yogunlugunda 5.
dakikada catlaklarin olustugu SEM fotograflarindan goriilmektedir. Akim
yogunlugunun artmasina bagli olarak her iki elektrolit ¢ozeltisinde de yuzeyde
olusan kivilcimlarin siddeti artmakta ve buna bagli olarak desarj kanallar
bliytimektedir. Ayrica akim yogunlugu yiiksek olan kaplamalarin yiizeylerinde
olusan desarj kanallarinin kenarlarinda yiiksek voltaj ve termal gerilimlerden
kaynaklanan catlaklar olusmaktadir. Akim yogunlugu yiiksek olan kaplamalarin
yiizeyleri daha gozenekli ve daha kabadir. Mikroark oksidasyon prosesi boyunca
magnezyum ylizeyinde olusan i¢ kivilcimlar, sinterlenmis malzemede hapsolmus
kiiresel gaz kabarciklar1 olan ve tipki sinterlenmis seramigin olusumu gibi gézenekli
goriinen kaplamalar1 olusturur. Film biiylimesinde oksijen kabarciklarinin
hapsolmast ve filmin homojen olmayan bigimde biiyiimesi, seramik kaplamalarin
asir1 derecede gozenekli olmasina yol agar. Mikroark bolgesinde anlik sicakligin

birka¢ bin dereceye c¢ikabilecegi hesaplanmistir, bu yiizden elektrolitin g¢evresi
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ergimis okside kiyasla nispeten soguktur. Ayrica sogutucu olarak da gorev yapan
elektrolitin, ergimis oksidi hizli katilastirmasindan kaynaklanan termal gerilimlerin
sonucu olarak kaplama yiizeyinde catlaklar olusur [Guo et all, 2005]. Mikroark
oksidasyon prosesinin kendi dogasi geregi kaplamayi yogunlastirmasina ragmen
bolgesel ergiyik kanal, bir tane ¢gekme boslugu ve termal ¢atlak iretir [Barik et all,
2005].

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit cozeltisi igerisinde Uretilen kaplamalarin
yiizeylerinde olusan gézenekler silikat icerikli 1 no” lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde
uretilen kaplamalarin yiizeylerinde olusan gbzeneklere kiyasla daha kiigiik boyutta,
daha fazla sayida ve daha belirgin olarak goriilmektedir. Silikat ve fosfat elektrolit
icerisinde iretilen numunelerin ylizey morfolojilerindeki farkliliklar, mikroark
oksidasyon (MAO) prosesi boyunca ylizeyde olusan mikro kivileimlarin
karakteristikleri ile ilgilidir. MAO prosesi boyunca fosfat elektrolit igerisinde olusan
kivileim sayisi, silikat elektrolit igerisinde olusan kivileim sayisindan daha fazladir.
Bu durumda desarj kanallarindaki sogumadan sonra, fosfat elektrolit igerisinde
uretilen numunelerde daha fazla sayida mikro gézenekler olusur. Fakat ayn1 akim
yogunlugunda, silikat elektrolit icerisinde daha az sayida mikro kivileim olusur ve
tek bir desarjin enerjisini arttirir [Liang et all, 2007]. Aym1 akim yogunlugu ve
kaplama sdiresi icin, fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde hazirlanan
kaplamalarin yiizeylerinde ¢atlaklar daha hizli ve kisa zamanda olusur. 0.060 Alem?
akim yogunlugunda silikat icerikli 1 no’ Iu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde hazirlanan
kaplamalarda ilk catlaklar 20. dakikada olusmaya baslarken, ayn1 akim
yogunlugunda fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢6zeltisi igerisinde hazirlanan
kaplamalarda ilk c¢atlaklarin 10. dakikada olugmaya basladigi goriilmektedir. Bu
durum daha evvel de belirtilen fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢Ozeltisi igerisinde
kaplama kinetiginin daha yiiksek olmasindan kaynaklanir. Ciinkii kaplama
kinetiginin artmasina bagl olarak kaplama kalinlig1 artmakta ve termal gerilimlerden

kaynaklanan c¢atlaklar olusmaktadir.
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Sekil 8.5. Silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit gozeltisi igerisinde, 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde iiretilen kaplamalara ait ylizey SEM fotograflari.

(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.

Sekil 8.5” de artan kaplama siiresi ile gozenekler azalip, boyutlar1 artmaktadir.
Proses esnasinda olusan termal gerilimlerden dolay1 20. dakikadan itibaren catlaklar

olusup artan kaplama siiresi ile hizla biiyiimektedir.
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Sekil 8.6. Silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit gozeltisi igerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM fotograflari.

(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.

Sekil 8.6’ da artan kaplama siiresi ile gozenekler azalip, boyutlar1 artmaktadir.
Proses esnasinda olusan termal gerilimlerden dolay1 10. dakikadan itibaren ¢atlaklar

olusup artan kaplama siiresi ile hizla biiylimektedir.
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Sekil 8.7. Silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit gozeltisi igerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM fotograflari.

(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.

Sekil 8.7° de artan kaplama siiresi ile gozenekler azalip, boyutlar1 artmaktadir.
Proses esnasinda olusan termal gerilimlerden dolay1 5. dakikadan itibaren gatlaklar

olusup artan kaplama siiresi ile hizla biiylimektedir.
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Sekil 8.8. Fosfat icerikli 2 no” lu elektrolit cozeltisi icerisinde, 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM fotograflari.

(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.

Sekil 8.8” de artan kaplama siiresi ile gozenekler azalip, boyutlar1 artmaktadir.
Proses esnasinda olusan termal gerilimlerden dolay1 10. dakikadan itibaren ¢atlaklar

olusup artan kaplama siiresi ile hizla biiylimektedir.
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Sekil 8.9. Fosfat icerikli 2 no” lu elektrolit cozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM fotograflari.

(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.

Sekil 8.9° da artan kaplama siiresi ile gozenekler azalip, boyutlar1 artmaktadir.
Proses esnasinda olusan termal gerilimlerden dolay1 5. dakikadan itibaren gatlaklar

olusup artan kaplama siiresi ile hizla biiylimektedir.
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Sekil 8.10. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait yiizey SEM fotograflari.

(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.

Sekil 8.10° da artan kaplama siiresi ile gdzenekler azalip, boyutlar1 artmaktadir.
Proses esnasinda olusan termal gerilimlerden dolay:r 5. dakikadan itibaren ¢atlaklar

olusup artan kaplama siiresi ile hizla biiylimektedir.
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8.3.2. Kaplamalarin Kesit Alan Morfolojisi

Kaplama kesit alan morfolojisi taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak incelenmistir. Sekil 8.11, Sekil 8.12 ve Sekil 8.13” te silikat icerikli 1
no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde sirasiyla 0.060 A/em?, 0.085 Alcm? ve 0.140
Alcm? akim yogunluklarinda, Sekil 8.14, Sekil 8.15 ve Sekil 8.16° da fosfat icerikli 2
no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde sirasiyla 0.060 A/cm?, 0.085 A/cm? ve 0.140
Alcm? akim yogunluklarinda tiretilen kaplamalara ait kesit alan SEM fotograflarinin
artan kaplama suresi ile degisimi gosterilmektedir. Kaplama fotograflarinda; (1) no’
lu bolge epoksi recine bolgesini, (2) no’ lu bolge mikroark oksidasyon kaplama

bolgesini, (3) no’ lu bolge altlik metal bolgesini gostermektedir.

Silikat icerikli 1 no’ lu ve fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢cozeltileri icerisinde
0.060 A/cm?, 0.085 A/cm? ve 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda iiretilen kaplamalar
icin kaplama stiresi arttikca kaplama kalinliginin arttigi kesit alan SEM
fotograflarindan goriilmektedir. SEM fotograflari incelendiginde akim yogunlugu ve
kaplama siiresi arttikca, kaplama kalinligi artmakta ve gittikce daha yogun bir
kaplama yapis1 olugsmaktadir. Ayrica her iki elektrolit ¢ozeltisi igerisinde Uretilen
kaplamalarda akim yogunlugu ve kaplama siiresi arttikca yiizey piiriizliiliiklerindeki

artis goriilmektedir.

Daha evvel kaplama kinetigi (bkz. Boliim 8.1) ve kaplama ylizey plriizliliigi
(bkz. Bolim 8.6) bdliimlerinde agiklanan sonuglarla uyumlu olarak; ayni akim
yogunlugu ve kaplama siirelerinde, 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde Gretilen
kaplamalarin 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde tiretilen kaplamalara kiyasla daha
kalin (bkz. Boliim 8.1), daha piiriizlii (bkz. Bolim 8.6) ve daha gézenekli yapida
oldugu kesit alan SEM fotograflarindan agikga goriilmektedir.

Ayni akim yogunlugu ve kaplama siirelerinde iiretilen kaplamalar i¢in; 2 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iretilen kaplamalarin, 1 no‘ lu elektrolit ¢dzeltisi
icerisinde iiretilen kaplamalara kiyasla altlik metale daha iyi yapisma gosterdigi (bkz.

Boliim 8.5) kesit alan SEM fotograflarindan da goriilmektedir.
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Sekil 8.11. Silikat icerikli 1 no” lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM fotograflari.
(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.
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Sekil 8.12. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM fotograflari.
(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.
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Sekil 8.13. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkli siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM fotograflari.
(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.
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Sekil 8.14. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM fotograflari.
(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.
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Sekil 8.15. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM fotograflari.
(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.
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Sekil 8.16. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl siirelerde yapilan kaplamalara ait kesit alan SEM fotograflari.
(SE): (a) 5 dk, (c) 10 dk, (e) 20 dk, (g) 30 dk, (1) 40 dk, (k) 50 dk, (m) 60 dk.

(BSE): (b) 5 dk, (d) 10 dk, (f) 20 dk, (h) 30 dk, (j) 40 dk, (1) 50 dk, (n) 60 dk.



92

Sekil 8.11, Sekil 8.12 ve Sekil 8.13° te silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit
¢Ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarda artan kaplama siiresi ile kaplama kalinligi,
yuzey puruzliligi ve gozenekli dis yilizey miktar1 artarken daha yogun bir kaplama
yapist olusur. Kaplama siiresinin artmasina bagli olarak yapida olusan catlaklar

biiylidiigii goriilmektedir.

Sekil 8.14, Sekil 8.15 ve Sekil 8.16° da fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarda artan kaplama siiresi ile kaplama kalinligi,
ylizey puriizliliigii ve gézenekli dis yilizey miktar1 artarken daha yogun bir kaplama
yapist olusur. Kaplama siiresinin artmasina bagli olarak yapida olusan catlaklar

bliytidiigli goriilmektedir.
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8.4. Kaplama Sertligi

Sekil 8.17° de silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde sirasiyla
0.060 A/cm?, 0.085 A/cm? ve 0.140 A/lcm? akim yogunluklarinda 30, 40, 50 ve 60
dakika siire ile kaplanmis ve kaplanmamis numunelere ait ortalama sertlik
degerlerindeki degisim gosterilmektedir. Sekil 8.18° de fosfat icerikli 2 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisi igerisinde sirastyla 0.060 A/cm? 0.085 A/cm? ve 0.140 Alcm?
akim yogunluklarinda 30, 40, 50 ve 60 dakika siire ile kaplanmis ve kaplanmamis
numunelere ait ortalama sertlik degerlerindeki degisim gosterilmektedir. Her iki
elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalar oldukca gozenekli yapida oldugu
icin ve kaplama homojen bir yap1 gostermedigi i¢in, altlik malzemeden belirli bir
mesafede yogun kaplama bolgelerinden sertlik degerleri alinmistir. Daha sonra her

bir kaplama i¢in bulunan sertlik degerlerinin ortalamasi alinmustir.

Sekil 8.17” de silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde kaplanan
numunelerin akim yogunlugu ve kaplama siiresi arttik¢a, kaplamalarin ortalama
sertlik degerlerinin arttig1 gorilmektedir. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
icerisinde kaplanan numunelerde ayni akim yogunlugu degeri igin, kaplama siiresi
arttikca, kaplamalarin ortalama sertlik degeri artmaktadir. 0.060 Alem® akim
yogunlugunda 30 dakika siireyle kaplanan numunenin ortalama kaplama sertligi 262
HV iken ayni akim yogunlugunda 60 dakika streyle kaplanan numunenin ortalama
kaplama sertligi 440 HV’ dir. Benzer bicimde aynmi kaplama siiresi i¢in, akim
yogunlugu arttik¢a kaplamalarin ortalama sertlik degeri artmaktadir. Sirasiyla 0.060
Alcm?, 0.085 Alcm? ve 0.140 A/lecm® akim yogunluklarnda 50 dakika siireyle
kaplanan numunelerin ortalama kaplama sertlik degerleri 360 HV, 482 HV ve 571
HV’ dir. Saf magnezyuma ait ortalama sertlik degeri 40 HV’ dir. 1 no’ lu elektrolit
¢oOzeltisi icerisinde kaplanan numunelerin en diisiik ve en yiiksek ortalama kaplama
sertlik degerleri sirasiyla 262 HV ve 573 HV’ dir. Bu durumda 1 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde mikroark oksidasyon yontemiyle uretilen kaplamalarda en az 7
kat ve en fazla 14 kat arasinda sertlik arttirllmaktadir. Daha evvel agiklanan X-
1sinlart kirinimi analizi sonuglarinda, 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde liretilen

kaplamalarin yapisinda Mg,SiO4 (Forsterite) ve MgO (Periclase) fazlari tespit



94

edilmisti. 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde {iiretilen kaplamalarda sertligi

saglayan faz M(,SiO, (Forsterite) fazidir.

Sekil 8.18 de fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢dzeltisi icerisinde kaplanan
numunelerin akim yogunlugu ve kaplama siiresi arttikca, kaplamalarin ortalama
sertlik degerlerinin arttig1 goriilmektedir. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
igerisinde kaplanan numunelerde ayni akim yogunlugu degeri i¢in, kaplama siiresi
arttikca, kaplamalarin ortalama sertlik degeri artmaktadir. 0.085 Alem® akim
yogunlugunda 30 dakika siireyle kaplanan numunenin ortalama kaplama sertligi 231
HV iken ayni akim yogunlugunda 60 dakika siireyle kaplanan numunenin ortalama
kaplama sertligi 258 HV’ dir. Benzer bi¢cimde ayni kaplama siiresi i¢in, akim
yogunlugu arttik¢a kaplamalarin ortalama sertlik degeri artmaktadir. Sirasiyla 0.060
Alcm?, 0.085 Alcm? ve 0.140 A/cm® akim yogunluklarinda 40 dakika siireyle
kaplanan numunelerin ortalama kaplama sertlik degerleri 183 HV, 237 HV ve 259
HV’ dir. Saf magnezyuma ait ortalama sertlik degeri 40 HV’ dir. 2 no’ lu elektrolit
cozeltisi igerisinde kaplanan numunelerin en diisiikk ve en yiiksek ortalama kaplama
sertlik degerleri sirasiyla 173 HV ve 299 HV’ dir. Bu durumda 2 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde mikroark oksidasyon yontemiyle lretilen kaplamalarda en az 4

kat ve en fazla 7 kat arasinda sertlik arttirilmaktadir.

Ayni akim yogunlugu ve kaplama siiresi i¢in silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit
cozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin sertlik degerleri, fosfat igerikli 2 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarin sertlik degerlerine kiyasla daha
yuksektir. Bu durum 1 no’ lu elektrolit ¢bzeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarin
yapisinda bulunan Mg,SiOs (Forsterite) fazinda kaynaklanir. Genelde Mg,SiO4
(Forsterite) faz1t MgO (Periclase) fazindan daha serttir [Ding et all, 2007].

MAOQO prosesinde akim yogunlugu ve kaplama siiresi arttik¢a, kaplamalarin
ortalama sertlik degerleri artar [Mu and Han, 2008]. Bu durum artan akim yogunlugu
ve kaplama siiresi ile kaplama yogunlugunun artmasindan kaynaklanmaktadir. Daha
evvel agiklanan kesit alan SEM fotograflarindan da her bir ¢ozelti i¢in, akim
yogunlugu ve kaplama siiresi arttik¢a, daha yogun bir kaplama bolgesi olustugu

gorulmektedir.
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Sekil 8.17. Silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim
yogunlugu ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelerin ortalama sertlik

degerlerindeki degisim
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Sekil 8.18. Fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim
yogunlugu ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelerin ortalama sertlik

degerlerindeki degisim
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Tablo 8.5 ve Tablo 8.6’ da sirasiyla silikat igerikli 1 no” lu ve fosfat icerikli 2
no’ lu elektrolit ¢ozeltileri igerisinde farkli akim yogunlugu ve kaplama siirelerinde

iretilen kaplamalara ait ortalama kaplama sertlik degerleri verilmektedir.

Tablo 8.5. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde farkli akim

yogunlugu ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelerin ortalama kaplama sertlik

degerleri
_ Ortalama Kaplama Sertligi (HV)
. Kaplama Siresi
Elektrolit dk ) ) ,
(dk) 0.060 Alcm? | 0.085 Alcm? | 0.140 A/cm
0 40 40 40
Silikat icerikli 30 262 372 469
1 No' lu
Elektrolit 40 257 434 552
Cozeltisi 50 360 482 571
60 440 565 573

Tablo 8.6. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi i¢erisinde farkli akim yogunlugu

ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelerin ortalama kaplama sertlik degerleri

o Ortalama Kaplama Sertligi (HV)

Elektrolit Kap'argi Sares| 2 2 2

(dk) 0.060 A/lcm? | 0.085 Alcm? | 0.140 Alcm
0 40 40 40
Fosfat icerikli 30 173 231 262
2 No' lu

Elektrolit 40 183 237 259
Cozeltisi 50 232 243 263
60 241 258 299
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8.5. Kaplamalarin Yapisma Mukavemetinin Cizik Testi ile
Olcllmesi

Mikroark oksidasyon (MAQO) yontemiyle iiretilen kaplamalarin taban
malzemelerine karsi yapisma mukavemetlerini degerlendirmek amaciyla ¢izik
deneyleri (scratch test) yapilmistir. Kaplamalar “Rockwell C” elmas ug ile 1 N’ dan
175 N’ a kadar artan (degisken) yiik altinda 5 mm boyunca ¢izildikten sonra, optik
mikroskop altinda ilgili bolgeler incelenerek; ilk ¢atlak veya hasarin olustugu Kritik
yuk, Lc; kritik yiikii; ilk yontulmanin ya da kaplamanin yiizeyden atildig: kritik yik,
Lc, kritik yiikii ve kaplamanin tabakalar halinde taban malzemesinden tamamen
ayrildigr kritik yiok de Lcs kritik yukd olarak tamimlanmistir. Lc;, Lc, ve Lcs
yuklerinde yer alan Fn, kritik yiikiin belirlendigi andaki normal yuk ve Ft ise

surtinme kuvvetidir.

Sekil 8.19” da, silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi icerisinde 0.085 A/cm?
akim yogunlugunda 30 dakika siire ile kaplanan numunenin Lc;, LC; ve Lcs kritik
yukleri altinda kaplamada meydana getirdigi hasarlara ait 50x biiylitmede g¢ekilen
optik mikroskop resimleri verilmistir. Benzer bigimde Sekil 8.20° de, fosfat icerikli 2
no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 30 dakika siire
ile kaplanan numunenin Lc;, Lc; ve Lcs kritik yiikleri altinda kaplamada meydana
getirdigi hasarlara ait 50x biiyiitmede ¢ekilen optik mikroskop resimleri verilmistir.
Ayrica diger kaplamalar i¢in de ¢izik testi yapilmis fakat bunlara ait optik mikroskop
resimleri verilmemistir. Burada her iki elektrolit ¢ozeltisi igerisinde Tiretilen
kaplamalarda; ilk catlagin olustugu, kaplamanin ylizeyden atildigi ve kaplamanin

tabakalar halinde ytizeyden atildig1 resimler sirasiyla (a), (b) ve (c)’ de verilmektedir.

Cizik testi esnasinda o6lculen Lcy, Lc, ve Leg kritik yukleri her bir kaplamaya
ait karakteristik degerlerdir. Kritik ylik degerlerinin artmasi ile catlak olusumu ve
kaplamanin ylizeyden ayrilmasi i¢in gerekli yiik degeri artacaktir. Bu nedenle, daha
yuksek kritik ylk, kaplamanin yapisma Ozelliklerinin iyilesmesi anlamina

gelmektedir.
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Sekil 8.19. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm?® akim
yogunlugunda 30 dakika siire ile kaplanan numunenin c¢izik testi sonucunda 50x
biyitmede optik mikroskop gorintileri: (a) Lci= 48.315 N (ilk ¢atlagin olustugu
yuk); (b) Lco= 62.565
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200 pm

Sekil 8.20. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda 30 dakika siire ile kaplanan numunenin c¢izik testi sonucunda 50x
biylitmede optik mikroskop gorintileri: (a) Lcy= 12.257 N (ilk ¢atlagin olustugu
yuk); (b) Lco=78.490
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Cizme testi sonucu izin i¢ kisminda olusan bozulma kohazif, kenarinda olusan
bozulma ise adeziftir. Kaplamanin bozulmas1 yontma, ¢akil tas1 seklinde atma ya da
altlik malzemesinden kabuk seklinde ayrilma gibi olur. Cizme testi boyunca izin her
iki tarafinda bagslayan ve ilerledikge daha da biiyliyen yontmalar tespit edilmistir
[Polat, 2008].

Cogu arastirmacilar, mikroark oksidasyon yontemi kullanilarak iiretilen
kaplamalarin taban malzemesine ¢ok yliksek bir yapisma mukavemeti sagladigini
savunmaktadir [Wang et all, 2004]. Bu calismada MAO yontemiyle iiretilen
kaplamalarda artan kaplama siiresi ile kaplama kalinliginin artmasina bagl olarak,
kaplamanin taban malzemesine daha iyi yapistigi sonuclardan agik¢a goriilmektedir.
Burada her bir elektrolit ¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarda akim yogunlugu
ve kaplama siiresi arttitkca kaplama, taban malzemesine daha iyi yapisma
gostermektedir. Literatiirde bu konu ile ilgili yapilan ¢aligmalarda; mikro g¢entik
testleri ile Olglildigii iizere, oksit tabakasinin taban malzemesine etkili bigimde

yapismasi, kaplama kalinliginin artmasi ile artar. [Yerokhin et all, 1999].

Tablo 8.7, Tablo 8.8 ve Tablo 8.9 daki sonuglar incelendiginde silikat igerikli
1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarda akim yogunlugu ve
kaplama siiresi arttikca kaplama kalinliginin artmasina baglh olarak, kaplamanin
taban malzemesine daha iyi yapisma gosterdigi goriilmektedir. 1 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde dretilen kaplamalar icerisinde taban malzemesine en gugli
yapisma 0.140 A/cm? akim yogunlugunda 60 dakika siire ile iiretilen kaplamada
gozlenmistir. Bu kaplama i¢in Lcy (103,209 N), Lc, (122,378 N) ve Lcs (141,223 N)
en biiyiik kritik yiikler olarak elde edilmistir (bkz. Tablo 8.9).

Tablo 8.10, Tablo 8.11 ve Tablo 8.12” deki sonuglar incelendiginde fosfat
icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarda akim yogunlugu
ve kaplama siiresi arttik¢ca kaplama kalinliginin artmasina bagli olarak, kaplamanin
taban malzemesine daha iyi yapisma gosterdigi goriilmektedir. 2 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde dretilen kaplamalar icerisinde taban malzemesine en gugli
yapisma 0.140 A/cm® akim yogunlugunda 60 dakika siire ile iiretilen kaplamada
gozlenmistir. Bu kaplama i¢in Le; (154,060 N), ilk gatlagin olustugu en biiytik kritik
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yiik olarak elde edilmis fakat kaplamada higbir sekilde kirilma gozlenememistir (bkz.
Tablo 8.11). 2 no’ lu elektrolit c¢ozeltisi icerisinde kaplanan numunelerde 0.085
Alcm? akim yogunlugunda 60 dakika, 0.140 A/cm? akim yogunlugunda 40, 50 ve 60
dakika siire ile kaplanan numunelerde hi¢bir sekilde kirilma gdézlenememistir. Bu
numunelerde kaplama kalinliginin oldukg¢a biiyiik olmasindan dolay1 kaplama, taban
malzemesine daha iyi bir yapigsma sergiler ve ¢izici u¢ daha artan yiike ragmen daha

derine inemez.

Genel olarak iki farkli elektrolit ¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalar
incelenecek olursa; fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit c¢ozeltisi icerisinde dretilen
kaplamalarin, silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde (Gretilen
kaplamalara kiyasla taban malzemesine daha iyi yapistig1 goriiliir. Yaklasik olarak
birbirine yakin kaplama kalinliklarina sahip olan numuneler incelendiginde; 2 no’ Iu
elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 30 dakika siire ile
kaplanan numunenin taban malzemesine olan yapisma mukavemeti (Lcz= 130,667
N), 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim yogunlugunda 50 dakika
stire ile kaplanan numunenin taban malzemesine olan yapisma mukavemetine (Lcs=
108,033 N) kiyasla daha biiyiiktiir. Burada kaplama kalinliklar1 birbirine yakin
oldugu halde genel olarak 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi i¢erinde iiretilen kaplamalarin,
1 no’ lu elektrolit ¢6zeltisi igerisinde iiretilen kaplamalara kiyasla taban malzemesine
daha iyi yapistig1 sonucu ¢ikarilir. Kesit alan SEM fotograflarinda; 2 no’ lu elektrolit
cozeltisi igerisinde {retilen kaplamalarin altllk malzemeye kdk salan bir yapi
seklinde baglandigi goriilmektedir. Ayn1 akim yogunlugu ve kaplama siirelerinde
iiretilen kaplamalar i¢in, 2 no’ lu elektrolit ¢6zeltisi igerisinde tliretilen kaplamalarin 1
no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalara kiyasla altlik malzemeye
daha 1iyi yapistigi, kesit alan SEM fotograflar1 tarafindan da acikca
desteklenmektedir.

Diisiik akim yogunlugu ve kaplama siirelerinde {iretilen kaplamalarin
kalinliklar1 incedir. Akim yogunlugu ve kaplama siiresinin artmasi ile kaplama
kalinlig1 artmakta ve buna paralel olarak kaplama daha da yogun bir yapiya
dontismekte ve altlik malzemeye daha iyi yapismaktadir. Sonu¢ olarak, kaplama

kalinlig1 arttikca yiizeyden kaplamay1 kaldirmak i¢in gerekli olan kuvvet artmaktadir.
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Tablo 8.7. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060 A/cm? akim

yogunlugunda ve farkl siirelerde iiretilen kaplamalara ait ¢izik testi sonuglari

Kaplama | Kaplama Kritik Yk Kritik YUk Kritik Yuk
Saresi Kalinlig Lca (N) Lco (N) Lcs (N)
(dk) (um) Fn Ft Fn Ft Fn Ft
30 27,4 47,083 | 14,554 | 58,837 | 20,088 | 84,000 | 33,204
40 35,0 49,653 | 14,253 | 62,134 | 18,999 | 92,794 | 36,669
50 40,2 55,991 | 14,732 | 66,817 | 21,430 | 93,359 | 36,094
60 51,9 57,021 | 16,102 | 70,309 | 21,307 | 96,582 | 34,683

Tablo 8.8. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢cozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim

yogunlugunda ve farkli siirelerde iiretilen kaplamalara ait ¢izik testi sonuglari

Kaplama | Kaplama Kritik Yuk Kritik Yuk Kritik YUk
Suresi Kalinlhigt Lcy (N) Lca (N) Lcs (N)
(dk) (um) Fn Ft Fn Ft Fn Ft
30 354 48,315 | 10,467 | 62,565 | 17,273 | 93,924 | 38,731
40 45,9 53,071 | 12,794 | 67,759 | 18,931 | 102,913 | 42,614
50 57,6 63,258 | 17,239 | 71,648 | 24,149 | 108,033 | 41,142
60 65,8 64,718 | 17,917 | 86,611 | 43,416 | 97,914 | 39,738

Tablo 8.9. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde 0.140 A/cm? akim

yogunlugunda ve farkl siirelerde iiretilen kaplamalara ait ¢izik testi sonuglari

Kaplama | Kaplama Kritik Yuk Kritik Yuk Kritik Yuk
Sdresi Kalinlig1 Lci (N) Lcz (N) Lcs (N)
(dk) (um) Fn Ft Fn Ft Fn Ft
30 47,5 62,995 | 15,753 | 83,328 | 25,066 | 99,300 | 32,498
40 57,7 85,077 | 31,498 |101,850 | 40,251 | 119,390 | 49,333
50 71,1 81,282 | 29,101 | 107,051 | 39,114 |132,335| 53,244
60 73,5 103,209 | 34,437 | 122,378 | 45,751 |141,223| 55,333
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Tablo 8.10. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit cozeltisi icerisinde 0.060 A/cm? akim

yogunlugunda ve farkli siirelerde iiretilen kaplamalara ait ¢izik testi sonuglari

Kaplama | Kaplama Kritik Yuk Kritik Yuk Kritik Yuk
Sdresi Kalinlhigi Lca (N) Lc, (N) Lcs (N)
(dk) (um) Fn Ft Fn Ft Fn Ft
30 44,5 9,783 | 1,623 | 72,294 | 21,985 | 93,824 | 34,019
40 55,4 20,211 | 3,924 | 76,478 | 22,622 | 95,391 | 38,402
50 61,5 28,171 | 7,602 | 79,916 | 28,430 | 96,519 | 47,922
60 63,8 34,293 | 8,506 | 82,446 | 26,512 |104,494 | 45,929

Tablo 8.11. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim

yogunlugunda ve farkli siirelerde iiretilen kaplamalara ait ¢izik testi sonuglari

Kaplama | Kaplama Kritik YUk Kritik Yuk Kritik Yuk
Suresi Kalinlhigi Lcy (N) Lca (N) Lcs (N)
(dk) (um) Fn Ft Fn Ft Fn Ft
30 59,4 14,257 | 3,082 | 78,490 | 25,156 |130,667 | 56,175
40 70,1 46,814 | 10,739 | 92,189 | 31,581 | 137,018 | 63,236
50 79,7 53,159 | 17,479 | 117,910 | 39,299 | 134,212 | 53,148
60 80,4 80,078 | 20,013 | 152,513 | 63,182 - -

Tablo 8.12. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.140 A/cm? akim

yogunlugunda ve farkli siirelerde iiretilen kaplamalara ait ¢izik testi sonuglari

Kaplama | Kaplama Kritik YUk Kritik Yuk Kritik YUk
Suresi Kalinligi Lci (N) Lca (N) Lcs (N)
(dk) (um) Fn Ft Fn Ft Fn Ft
30 74,8 57,041 | 15,965 | 85,010 | 34,101 | 118,630 | 52,025
40 84,4 112,131 | 45,039 | 138,438 | 53,758 - -
50 85,5 120,238 | 47,402 | 136,204 | 51,155 - -
60 88,0 154,060 | 58,690 - - - -
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8.6. Kaplama Ylzey Piiriizliligii

Numunelerin kaplama 6ncesi ve sonrasi yiizey piiriizliiliikkleri “Veeco Dektak
8” marka mekanik profilometre ile Sl¢lilmistiir. Sekil 8.21° de 1 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde farkli akim yogunluklarinda, Sekil 8.22° de 2 no’ lu elektrolit
coOzeltisi icerisinde farkli akim yogunluklarinda kaplanan numunelerin ortalama

ylizey piiriizliilik degerlerinin kaplama siiresi ile degisimi gosterilmektedir.

Saf Mg ylizeyine mikroark oksidasyon yontemiyle yapilan kaplamalarin ylizey
purtizliliigii degerleri, artan akim yogunlugu ve kaplama siiresi ile birlikte
artmaktadir. Silikat icerikli 1 no’ lu ve fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltileri
icerisinde akim yogunlugu ve kaplama siiresinin artmasi ile birlikte kaplama kalinlig
ve yiizeyde olusan mikroark desarj kanallarinin capi artarken, sayilar1 azalir. Bu
nedenle, altlik saf Mg en diisiik yiizey piiriizlilligiine sahip iken, akim yogunlugu ve

kaplama siiresinin artmasi ile birlikte kaplama yiizey piiriizliiliigii artmaktadir.

Mikroark oksidasyon kaplama prosesinin ilk evrelerinde, kaplama yiizeyinde
farkli boyutlarda ¢ok sayida krater tane yapisi vardir. Ayrica MAO prosesinde
numune yiizeyinde desarj kanallarindan kaynaklanan ¢ok sayida gbézenek vardir.
Desarj kanallarinin ilk asamalarda yapiya homojen dagilmasindan dolay1 ince
kaplamalar diisiikk yiizey piriizliilligi gosterir. Kaplama kalinlig1 arttikca desarj
kanallariin sayis1 azalarak, kaplama homojen olmayan bir yapiya doniisiir ve ylizey
purtizliliigi kademeli olarak artar. Kaplama siiresinin artmasina bagli olarak krater
tane boyutlar1 kademeli olarak artar ve kaplama ylizeyi daha kaba bir hal alir
[Krishna et all, 2003, Wang et all, 2003]. MAO kaplama prosesinde akim
yogunlugunun artmasi ile ylizeyde olusan mikroark kivilcimlarinin siddetleri artar ve
kaplama ilerledik¢e yilizeyde olusan desarj kanallari biyliyerek, sayilari azalir.
Ayrica yiizeyde gerilimlerden kaynaklanan ¢atlaklar olusur. Boylece akim yogunlugu
ve kaplama siiresinin artmasina bagli olarak kaplama ylizey piiriizliiliigii artar. Akim
yogunlugu ve kaplama siiresinin artmasi ile kaplama kalinlig1 ve kaplama yiizey
purtizliliigi dogrusal olarak artmaktadir. Daha ince kaplamalar daha diisiik ylizey
ptiriizliliigiine ve daha kalin kaplamalar daha yiiksek yiizey piiriizliiliigline sahiptir

[Sundararajan and Krishna, 2003].
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Sekil 8.21. 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim yogunlugu ve kaplama

stirelerinde kaplanan numunelerin ortalama ylizey piiriizliligl degisimleri
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Sekil 8.22. 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim yogunlugu ve kaplama

stirelerinde kaplanan numunelerin ortalama yiizey piirtizliiliigli degisimleri
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Tablo 8.13 ve Tablo 8.14" de sirasiyla silikat icerikli 1 no’ lu ve fosfat igerikli
2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde farkli akim yogunlugu ve kaplama stirelerinde

tiretilen kaplamalara ait ortalama ylizey piiriizliiliigli (Ra) degerleri verilmektedir.

Tablo 8.13. Silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icinde farkli akim yogunlugu

ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelere ait ortalama yiizey pirizliligi

degerleri
L Ortalama Yiizey Piiriizliiliigii (um)
. Kaplama Siresi
Elektrolit dk ) )
(dk) 0,060 A/cm? | 0,085 Alcm? | 0,140 Alcm?

0.3157 0.3157 0.3157

0,62 0,78 0,95

silikat icerikli 10 1 12 1,49

1 No' lu 20 1,54 2,19 2,73

Elektlrolit 30 2,16 3,01 4,16

Ozeltisi

¢ 40 3,05 4,03 5,78

50 35 4,47 6,32

60 43 5,9 8,19

Tablo 8.14. Fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi iginde farkli akim yogunlugu

ve kaplama siirelerinde kaplanan numunelere ait ortalama yiizey pirizluligi

degerleri
_ Ortalama Yiizey Piiriizliiliigii (um)
. Kaplama Suresi
Elektrolit (dk)
0,060 A/cm? | 0,085 Alcm? | 0,140 Alcm?

0,3157 0,3157 0,3157

5 1,18 1,53 1,89

Fosfat icerikli 10 1,74 2,21 3,06

2 No' lu 20 2,8 3,86 4,27

Elektrolit 30 378 4.4 4.7

I It- - 1 1 U

Gozeltis 40 4,05 4,92 4,99

50 4,29 5,2 5,85

60 4,17 5,07 5,69
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Sekil 8.21" de silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde kaplanan
numunelerin, akim yogunlugu ve kaplama siiresi arttikca ortalama ytizey piirtizliiliik
degerlerinin arttig1 goriilmektedir. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
icerisinde kaplanan numunelerden en diisiik ortalama ylizey piiriizliliigii degeri
0.060 A/cm? akim yogunlugunda 5 dakika siireyle kaplanan numunede, en yiiksek
ortalama yiizey piiriizliliigii degeri de 0.140 A/em? akim yogunlugunda 60 dakika

stireyle kaplanan numunede gozlenmistir.

Sekil 8.22° de fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde kaplanan
numunelerin, akim yogunlugu ve kaplama siiresi arttik¢a ortalama yiizey piiriizlilik
degerlerinin arttigi goriilmektedir. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit c¢ozeltisi
icerisinde kaplanan numunelerden en diisiik ortalama yiizey piiriizliliigli degeri
0.060 A/cm? akim yogunlugunda 5 dakika siireyle kaplanan numunede, en yiiksek
ortalama yiizey pirlizliliigii degeri de 0.140 Alem? akim yogunlugunda 50 dakika
stireyle kaplanan numunede gozlenmistir. Ancak fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde 0.060 A/cm?, 0.085 A/cm? ve 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda
50 dakika siireyle kaplanan numunelerin ortalama ylizey piiriizliiligli degerleri 60
dakika siireyle kaplanan numunelere kiyasla daha biiytiktir. Kaplama kalinlig
maksimum degere ulastiktan sonra oksit film ilk defa yarilarak sekillenir ve
kalinligin azalmasi ile sonuglanan numune yiizeyinde biiyiik delikler goriiniir. Deney
stiresi daha da uzatilirsa oksit film ikinci kez yiizeyde sekillenir ve kaplama kalinlig
strekli olarak azalir [Narulkar et all, 2007]. Kaplama kalinliginin azalmasina bagh

olarak kaplama yiizey piiriizliligii azalir.

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde kaplanan numunelerin
ortalama yiizey piriizliligi degerleri silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
icerisinde kaplanan numunelere kiyasla daha yiiksektir. Bu durum daha evvel
belirtilen fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢6zeltisi igerisinde kaplama kinetiginin
daha hizli olmasi ve dolayisiyla kaplama kalinligimin daha yiiksek olmasindan
kaynaklanir. Fakat fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi icerisinde tiim akim
yogunluk degerlerinde 60 dakika sure ile kaplanan numunelerin ortalama yizey
piirtizliilik degerleri, silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde tiim akim

yogunluk degerlerinde 60 dakika siire ile kaplanan numunelerin ortalama yiizey
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purtizliilik degerlerine kiyasla daha diisiiktiir. Bu durum daha 6nce belirtildigi gibi,
fosfat icerikli 2 no” lu elektrolit c¢ozeltisi icerisinde 60 dakika sireyle kaplanan
numunelerin ylizeylerindeki kaplamalarin kirilmasindan kaynaklanan kaplama yiizey

puriizliiliigiiniin azalmasi olarak acgiklanabilir.

Sekil 8.23, Sekil 8.24 ve Sekil 8.25” de sirasiyla silikat icerikli 1 no’ lu
elektrolit cozeltisi icerisinde 0.060 A/cm? 0.085 Alcm® ve 0.140 A/lcm® akim
yogunluklarinda kaplanan numunelerin, artan kaplama siiresi ile ylizey
morfolojilerinde meydana gelen degisimleri gosteren resimler verilmistir. Sekil 8.26,
Sekil 8.27 ve Sekil 8.28” de fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060
Alcm?, 0.085 Alcm? ve 0.140 A/cm? akim yogunluklarinda kaplanan numunelerin,
artan kaplama sresi ile yuzey morfolojilerinde meydana gelen degisimleri gosteren
resimler verilmistir. Sekil 8.23, Sekil 8.24, Sekil 8.25, Sekil 8.26, Sekil 8.27 ve Sekil
8.28” deki ylizey resimleri incelendiginde, her iki elektrolit ¢ozeltisinde de artan

akim yogunlugu ve kaplama siiresi ile ylizeyin kabalastig1 agikca goriilmektedir.
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Sekil 8.23. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0,060 A/cm? akim
yogunlugunda f{iretilen kaplamalarin yiizey topografyalarini gosteren profilometre

resimleri
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Sekil 8.24. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0,085 A/cm? akim
yogunlugunda iiretilen kaplamalarin ylizey topografyalarini gdsteren profilometre

resimleri
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Sekil 8.25. Silikat icerikli 1 no” lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0,140 A/cm? akim
yogunlugunda iiretilen kaplamalarin yiizey topografyalarini gésteren profilometre

resimleri
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Sekil 8.26. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0,060 A/lcm? akim
yogunlugunda f{iretilen kaplamalarin yiizey topografyalarini gosteren profilometre

resimleri
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Sekil 8.27. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0,085 A/cm? akim
yogunlugunda f{iretilen kaplamalarin yiizey topografyalarini gosteren profilometre

resimleri
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Sekil 8.28. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0,140 A/cm?® akim
yogunlugunda {iretilen kaplamalarin ylizey topografyalarini gosteren profilometre

resimleri
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8.7. Asinma Deneyi

Mikroark oksidasyon (MAO) yontemiyle iiretilen seramik kaplamalarin ve
kaplanmamig saf magnezyumun asinma direnglerini 6lgmek amaciyla 6 mm ¢apinda
alumina (Al,O3) bilye kullanilarak, 3 N yiik altinda ve 300 m boyunca kuru ortam
kosullarinda asinma deneyleri yapilmistir. Asinma deneyleri, disk lizerinde bilye
yontemine gore calisan salinim hareketli (reciprocating) asinma test cihazinda kuru
strtinme kosullarinda gergeklestirilmistir. Test sonucunda ortalama surtinme
katsayist bilgisayar vasitasiyla dogrudan dlgiilmiistiir. Asinma hacmi, kaplamalarin
asinan yiizey profillerinden elde edilmistir. Asinma direncinin belirlenmesinde, daha
once bahsedilen kaplama faz yapist ve kaplama sertlikleri oldukca fazla etkiye
sahiptir. Asinma sonuglarinin agiklanmasinda bu 6zelliklerden daha detayli bigimde

yararlanilacaktir.

Saf magnezyum’ a yapilan asinma testi sonucunda aginma orant, 6,426x107
mm?*N.m ve ortalama siirtinme katsayis1 (u), 0,383 olarak tespit edilmistir. Saf
magnezyum’ a yapilan aginma testi sonucunda, asindirici bilye (Al;O3) asindirilan
malzemeden (Mg) daha sert oldugu i¢in, adhezif tipte asinma goriiliir. Sekil 8.29° da

saf magnezyum’ un aginma sonucu olusan iz yapisi agik¢a goriilmektedir.

pot Magn  Det WD F————— 500 m
0 100x SE 36.7 GYTE

Sekil 8.29. Saf magnezyumun asinma sonucu olusan iz yapisiin (a) 100x ve (b)

1000x biiyiitmelerde ¢ekilen SEM fotograflari
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Mikroark oksidasyon yontemiyle uretilen seramik kaplamalarin yiizeyi oldukga
piiriizliidiir. Ote yandan asman vyiizeyler, ince kirmt1 seklindeki parcalarla
plirlizsiizlestirilir. Asinma izi icerisinde mikro catlak yapilar1 vardir (bkz. Sekil 8.30,
Sekil 8.31, Sekil 8.32, Sekil 8.33, Sekil 8.34 ve Sekil 8.35). Bu durumda asinma
mekanizmasinin, abrasif ve mikro ¢atlakla iliskili oldugu sonucu ¢ikarilir [Baxi et all,
2008]. MAO yontemiyle Uretilen kaplamalar yiksek sertlikleri ve mikro gézenekli
yapilarindan dolayi, magnezyum ve alagimlarina kiyasla miikemmel bir asinma

direnci saglarlar [Guo et all, 2009].

Sekil 8.34, Sekil 8.35 ve Sekil 8.36” da silikat icerikli 1 no’ Iu elektrolit
cozeltisi icerisinde sirasiyla 0.060 A/cm? 0.085 Alcm? ve 0.140 A/cm’® akim
yogunluklarinda; Sekil 8.37, Sekil 8.38 ve Sekil 8.39° da fosfat icerikli 2 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisi igerisinde sirastyla 0.060 A/cm?, 0.085 Alcm? ve 0.140 Alcm?
akim yogunluklarinda ve farkli kaplama siirelerinde iiretilen kaplamalarin, kuru
ortam aginma deneyi kosullarinda 3 N yiik altinda olusan yiizey SEM fotograflar
verilmektedir. MAO kaplamalarin dis ylizeyi nispeten diisiik sertlik, oldukca piiriizlii,
gbzenekli ve gevsek bir yapida oldugu i¢in, asinma sonucunda asagida gosterilen
SEM fotograflarindan goriildiigii izere yogun tabaka ortaya ¢ikar. Asinma izi SEM
fotograflarindan da gorildigi tzere, MAO kaplamalarda abrasif agmmma
gozlenmistir. Asinma deneyi esnasinda asindirici bilye, piiriizlii kaplama yiizeyini
kaldirir ve kopan parcaciklardan dolay:1 abrasif tipte asinma gozlenir. Asinma izi
SEM fotograflari incelendiginde yiizeyde catlaklarin olustugu goriilmektedir. Akim
yogunlugu ve kaplama siiresinin artmasi ile kaplama yiizeyinde olusan gozenekli ve
ptiriizlii tabaka artarak, asinma sonucu daha biiylik mikro catlaklar olusmaktadir.
Ayrica bazi kaplamalarda asinma sonucu bolgesel olarak mikro ¢atlaklarin birleserek

kaplamalarin kazinarak yiizeyden atildig1 kaplama hasarlar1 olugmaktadir.

Distik akim yogunlugu ve diisiik kaplama siirelerinde iiretilen kaplamalarin
asinma sonucu yiizeylerinde olusan mikro catlaklar, kii¢iik ve ¢ok sayidadir. Akim
yogunlugu ve kaplama siiresinin artmasi ile kaplama sertliginin artmasma bagh
olarak yapida olusan mikro catlaklarin sayisinda azalma gozlenmis fakat mikro
catlaklar olduk¢a biiyliik ve genis bir yapidadir. Bu durum akim yogunlugu ve

kaplama siiresinin artmasi ile kaplama sertliginin artmasindan kaynaklanmaktadir.
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Ayni akim yogunlugu ve kaplama siirelerinde iiretilen kaplamalar icin fosfat
igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin sertlik degerleri
silikat icerikli 1 no’ Iu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalara kiyasla daha
diistiktiir (bkz. Boliim 8.4). Bu ylzden fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
icerisinde Uretilen kaplamalar, silikat icerikli 1 no” lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde
uretilen kaplamalara kiyasla daha fazla asinir. Sonug olarak silikat igerikli 1 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalara kiyasla fosfat icerikli 2 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin asinma yiizeyleri daha genis ve

dizdur.
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t Wb ——— s0pm

YTE

t WD 1 500 um

YTE

1} &5 °
t Wb ——— 50ym
1

50 pm

Sekil 8.30. Silikat icerikli 1 no” lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl: siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM fotograflari:
(a) 30 dk, (c) 40 dk, (e) 50 dk, (g) 60 dk
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Sekil 8.31. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl: siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM fotograflari:
(a) 30 dk, (c) 40 dk, (e) 50 dk, (g) 60 dk
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100x SE 2 AYTE a
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100x 1000:

ot Magn Det WD F—————— 500 um . t Magn  Det W 50 pm (d)
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Det WD F———1 500 um cia t Magn  Det Wi
SE AYTE s, 0 1000x S )
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Sekil 8.32. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl: siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM fotograflari:
(a) 30 dk, (c) 40 dk, (e) 50 dk, (g) 60 dk
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et WD ——— 50um
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Sekil 8.33. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde, 0.060 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl: siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM fotograflari:
(a) 30 dk, (c) 40 dk, (e) 50 dk, (g) 60 dk
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Sekil 8.34. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi igerisinde, 0.085 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl: siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM fotograflari:
(a) 30 dk, (c) 40 dk, (e) 50 dk, (g) 60 dk
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Det WD 500 pm o
SE 137 GYTE (a)
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100x  SE - 0k 1000
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SE 139 GYTE

Sekil 8.35. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi igerisinde, 0.140 A/cm? akim
yogunlugunda, farkl: siirelerde yapilan kaplamalara ait asinma izi SEM fotograflari:
(a) 30 dk, (c) 40 dk, (e) 50 dk, (g) 60 dk
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Mikroark oksidasyon (MAQO) yontemiyle silikat igerikli 1 no’ lu ve fosfat
icerikli 2 no’ Iu elektrolit ¢ozeltileri igerisinde, farkli akim yogunluklar: (0.060
Alcm?, 0.085 Alcm? ve 0.140 A/cm?) ve kaplama sirelerinde (30 dk, 40 dk, 50 dk ve
60 dk) iiretilen seramik kaplamalara ve kaplanmamis numunelere ait asinma oraninin
degisimi sirasiyla Sekil 8.36 ve Sekil 8.37° de verilmektedir. Silikat igerikli 1 no’ lu
ve fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltileri igerisinde farkli akim yogunlugu ve
kaplama slrelerinde Uretilen seramik kaplamalara ait asinma orani1 degerleri sirasiyla
Tablo 8.15 ve Tablo 8.16° da verilmektedir.

Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit cozeltisi igerisinde uretilen kaplamalara
yapilan aginma testi sonucunda, artan akim yogunlugu ve kaplama stiresi ile birlikte
asinma oraninin azaldigi goriilmektedir. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
icerisinde retilen kaplamalarda; en yiiksek asinma oram 0.060 A/cm® akim
yogunlugunda, 30 dk siire ile iretilen kaplamalarda 0,0851x10° mm*/N.m ve en
diisilk asmma oram 0.140 A/cm® akim yogunlugunda, 60 dk sire ile iiretilen
kaplamalarda 0,0289x10° mm®N.m olarak bulunmustur. Saf magnezyum’ a kiyasla
silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde Uretilen kaplamalarin asinma
direncinin 6nemli oranda arttirildig1 sonucuna varilmistir. Silikat icerikli 1 no’ lu
elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarda, akim yogunlugu ve kaplama
stiresi arttik¢a yapida bulunan Mg,SiO,4 (Forsterite) ve MgO (Periclase) fazlarinin
miktar1 artmakta ve kaplamadaki Mg,SiO,4 (Forsterite) faz1 asinmaya karsi direnci
arttirmaktadir. Ayrica artan akim yogunlugu ve kaplama siiresi kaplamada bulunan
Mg,SiO, (Forsterite) fazinin miktarinin arttirarak, kaplama sertligini arttirmakta ve

dolayisiyla asinma oram gittikge azalmaktadir.

Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde Gretilen kaplamalara
yapilan aginma testi sonucunda, artan akim yogunlugu ve kaplama siiresi ile birlikte
asinma oraninin azaldigi goriilmektedir. Fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
igerisinde {iretilen kaplamalarda; en yiliksek asinma orani 0.060 Alem? akim
yogunlugunda, 30 dk siire ile iiretilen kaplamalarda 1,985x10™ mm®N.m ve en diisiik
asinma orani 0.140 A/cm? akim yogunlugunda, 60 dk sire ile iretilen kaplamalarda
0,114x10°° mm*N.m olarak bulunmustur. Saf magnezyum’ a kiyasla fosfat icerikli 2

no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde Uretilen kaplamalarin asinma direnci, silikat
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icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin aginma direnci
kadar yliksek olmasa da énemli 6l¢iide arttirilmistir. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit
¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarda, akim yogunlugu ve kaplama siiresi arttikca
yapida bulunan Mg3(PO,), (Farringtonite) ve MgO (Periclase) fazlarinin miktari
artmakta ve kaplamadaki bu fazlarin miktariin artmasi, asinma direncini
arttirmaktadir. Ayrica artan akim yogunlugu ve kaplama siiresi ile kaplama sertligi

artar ve asinma orant azalir.

Mikroark oksidasyon (MAO) ydntemiyle aynit akim yogunlugu ve kaplama
stirelerinde silikat icerikli 1 no’ lu ve fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltileri
igerisinde tretilen kaplamalarin asinma oranlari incelendiginde, silikat icerikli 1 no’
lu elektrolit ¢ozeltisi i¢erisinde iiretilen kaplamalarin daha az asindiklar1 goriiliir. Bu
durum silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde tretilen kaplamalarin
yapisinda bulunan Mg,SiO, (Forsterite) fazindan kaynaklanmaktadir. Mg,SiO, fazi,
kaplama yapisinin sertligini artirarak asinmaya karsi daha direncli bir yap1 saglar.
Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit igerisinde iiretilen kaplamalarin yapisi daha sert ve
daha yogun (bkz. Boliim 8.3.2) bir yapida oldugu i¢in, asinmaya kars1 daha direngli
bir yap1 ozelligi saglar [Liang et all, 2007]. Sonug¢ olarak; ayn1 akim yogunlugu ve
kaplama sirelerinde uretilen kaplamalar icin, silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit
cozeltisi icerisinde Uretilen kaplamalar fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi

icerisinde Uretilen kaplamalara kiyasla asinmaya kars1 daha direnglidir.
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Sekil 8.36. 1 no’ Iu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim yogunluklarinda ve

kaplama siirelerinde iiretilen kaplamalarin asinma oranlariin degisimi
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Sekil 8.37. 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim yogunluklarinda ve

kaplama stirelerinde iiretilen kaplamalarin aginma oranlarinin degigimi
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Tablo 8.15. Silikat icerikli 1 no’ Iu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim
yogunluklar1 (0.060 A/cm? 0.085 Alcm? ve 0.140 A/cm?) ve kaplama sirelerinde
(30dk, 40 dk, 50 dk ve 60 dk) iiretilen kaplamalarin ve kaplamasiz saf Mg’ nin

asimma oranlari

_ Ka?'a”?a Asmnma Oram (mm®/N/m)
Elektrolit Suresi
(dk) 0,060 A/lcm? | 0,085 A/lcm? | 0,140 A/cm?
Silikat 0 0,006426 | 0,006426 | 0,006426
icerikli 30 0,00008508 | 0,00007698 | 0,00005644
1 N0’ lu 40 0,00007725 | 0,00006248 | 0,0000496
elektrolit 50 0,00006817 | 0,00005392 | 0,00003517
Gozeltisi 60 0,00006428 | 0,00004698 | 0,00002891

Tablo 8.16. Fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim
yogunluklar1 (0.060 A/cm? 0.085 Alcm? ve 0.140 A/cm?) ve kaplama sirelerinde
(30dk, 40 dk, 50 dk ve 60 dk) dretilen kaplamalarin ve kaplamasiz saf Mg’ nin

asinma oranlari

) KaE) Iarr_]a Asmma Orani (mm®/N/m)
Elektrolit Suresi
(dk) 0,060 A/cm? | 0,085 A/lcm? | 0,140 A/cm?
0 0,006426 | 0,006426 | 0,006426
Fosfat
icerikli 30 0,001985 | 0,0009904 | 0,0001927
2 No’ lu 40 0,0009968 | 0,0007674 | 0,0001327
elf_{ktzq"_t 50 0,0009242 | 0,0001672 | 0,0001299
Gozeltisi 60 0,0008767 | 0,0001522 | 0,0001139
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8.8. Korozyon

Kaplanmamig saf magnezyum ve silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi
icerisinde farkli akim yogunlugu (0.060 A/cm?, 0.085 A/cm? ve 0.140 A/cm?) ve
kaplama strelerinde (30 dk ve 60 dk) dretilen kaplamalara ait tafel ekstrapolasyon
egrileri Sekil 8.38” de verilmistir. Kaplanmamis saf magnezyum ve fosfat icerikli 2
no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde farkli akim yogunlugu (0.060 Alem?, 0.085
Alcm? ve 0.140 A/cm?) ve kaplama siirelerinde (30 dk ve 60 dk) iretilen kaplamalara
ait tafel ekstrapolasyon egrileri Sekil 8.39” da verilmistir. Korozyon potansiyelleri 1
mV/s hizda alinmis ve 0.42 M NaCl ¢o6zeltisinde 1 saat bekletildikten sonra

potansiyel egrileri elde edilmistir.

Tablo 8.17, Tablo 8.18 ve Tablo 8.19° da sirastyla farkli akim yogunlugu ve
kaplama surelerinde silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde, Tablo 8.20,
Tablo 8.21 ve Tablo 8.22” de sirasiyla farkli akim yogunlugu ve kaplama siirelerinde
fosfat icerikli 2 no’ Iu elektrolit c¢ozeltisi icerisinde kaplanmis magnezyum
numunelerin kaplama kalinliklari, korozyon akim yogunluklart (ikr), korozyon
potansiyelleri (Ewor), polarizasyon direnci (Rp), anodik (Ba) ve katodik tafel egimleri

(Bx) verilmistir.

Kaplanmis numunelerin korozyon potansiyeli ve korozyon akim yogunlugu
kaplamalarin korozyon koruma o6zelliklerini karakterize etmekte ¢ok sik bir sekilde
kullanilir. Kaplamalarin yiiksek korozyon potansiyeli ve diisiik korozyon akim
yogunlugu kaplamalarin diisilk korozyon hizina ve iyi korozyon direncine sahip
oldugunu gosterir [Polat, 2008]. Artan akim yogunlugu ve kaplama siiresi ile birlikte
dogrusal olarak degismemesine ragmen, MAO kaplamalara genel olarak bakildiginda
althk metale kiyasla korozyon direngleri Onemli Olgiide arttirilmistir.  Saf
magnezyuma kiyasla silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde liretilen
kaplamalarin korozyon direngleri, 2 ila 32 kat arasinda arttirtlmigtir. Saf
magnezyuma kiyasla fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen

kaplamalarin korozyon direngleri, 2 ila 7 kat arasinda arttiritlmistir.
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Sekil 8.38. Silikat icerikli 1 no’ Iu elektrolit ¢Ozeltisi igerisinde farkli akim
yogunlugu ve kaplama siirelerinde iiretilen seramik kaplamalara ve kaplanmamis
magnezyuma ait tafel ekstrapolasyon egrileri (a) 0.060 A/cm?, (b) 0.085 Alcm? ve (c)
0.140 A/cm?
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Tablo 8.17. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi icerisinde 0.060 A/cm? akim

yogunlugunda kaplanan numunelerin 0.42 M NaCl c¢ozeltisi igerisinde, 1 mV/sn

tarama hizinda, 25 °C’ de alinan polarizasyon egrilerinden elde edilen korozyon

parametreleri

T I B I
(k) (um) (mV) | (Q.cm’) | (uWA/cm?)| (mV) (mV) | (um/y1l)
0 0 -1581.5 | 484.18 | 64.9188 | 76.3 | -309.5 | 1481.0
30 274 | -1537.8 | 921.64 | 15.2901 | 44.6 | -137.7 348.8
60 51.9 |-1532.6 | 285.92 | 13.6513 | 51.2 | -108.7 311.4

Tablo 8.18. Silikat ierikli 1 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi icerisinde 0.085 A/cm? akim

yogunlugunda kaplanan numunelerin 0.42 M NaCl c¢ozeltisi igerisinde, 1 mV/sn

tarama hizinda, 25 °C’ de alinan polarizasyon egrilerinden elde edilen korozyon

parametreleri

aptra el e, | f | e [ 5 | e [Koooe
(dK) (um) (mV) | (Q.cm?) |(uA/lcm?) | (mV) (mV) | (um/yil)
0 0 -1581.5 | 484.18 | 64.9188 | 76.3 | -309.5 | 1481.0
30 354 |-1538.9 | 1980 2.5934 44.5 -160 59.16
60 65.8 | -1552.9 | -1407.16 | 2.0637 62.1 | -102.7 | 47.07

Tablo 8.19. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ézeltisi icerisinde 0.140 A/cm? akim

yogunlugunda kaplanan numunelerin 0.42 M NaCl c¢ozeltisi igerisinde, 1 mV/sn

tarama hizinda, 25 °C’ de alinan polarizasyon egrilerinden elde edilen korozyon

parametreleri

Kgg::;ri\a 1}22[1)11?1?; Eror Rp , iior : Ba Bk  |Korozyon
mV Q.cm Alcm mV mV m/yil

(dk) (Hm) ( ) ( ) (M ) ( ) ( ) (M yl)
0 0 -1581.5 | 484.18 | 64.9188 76.3 -309.5 1481.0
30 47,5 -1479.4 | 775.02 | 26.9523 47.2 -433.7 614.8
60 73,5 -1556.7 | -5778.98 | 4.4818 74.1 -155.1 102.2
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Sekil 8.39. Fosfat icerikli 2 no’ Iu elektrolit ¢oOzeltisi igerisinde farkli akim
yogunlugu ve kaplama siirelerinde iiretilen seramik kaplamalara ve kaplanmamis
magnezyuma ait tafel ekstrapolasyon egrileri (a) 0.060 A/cm?, (b) 0.085 Alcm? ve (c)
0.140 A/cm?
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Tablo 8.20. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.060 A/cm? akim

yogunlugunda kaplanan numunelerin 0.42 M NaCl c¢ozeltisi igerisinde, 1 mV/sn

tarama hizinda, 25 °C’ de alinan polarizasyon egrilerinden elde edilen korozyon

parametreler

Kapl .
Kgg:gg?a Kzﬁ ri?qg? Evor Rp , Ikor ) Ba Bk Korozyon
(dK) (um) (mV) | (Q.cm?) |(uA/lcm?) | (mV) (mV) | (um/yil)
0 0 -1581.5 | 484.18 | 64.9188 | 76.3 -309.5 | 1481.0
30 445 -1509.6 | 64.12 11.1095 36.7 -264.4 253.4
60 63,8 |-1414.9 | 296.99 | 49.6968 | 66.4 -187.6 1133

Tablo 8.21. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.085 A/cm® akim

yogunlugunda kaplanan numunelerin 0.42 M NaCl c¢ozeltisi igerisinde, 1 mV/sn

tarama hizinda, 25 °C’ de alinan polarizasyon egrilerinden elde edilen korozyon

parametreler

Kgg::;ri\a 1}22[1)11?1?; Eror Ry o | B Bk  |Korozyon
mV Q.cm Alcm mV mV m/yil

(dk) (Hm) ( ) ( ) (M ) ( ) ( ) (M yl)
0 0 -1581.5 | 484.18 | 64.9188 76.3 -309.5 1481.0
30 59,4 -1516.3 1330 10.3861 50.4 -190.7 236.9
60 80,4 -1492.5 | -218.88 | 9.4284 111.8 -798.1 215.0

Tablo 8.22. Fosfat icerikli 2 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde 0.140 A/cm? akim

yogunlugunda kaplanan numunelerin 0.42 M NaCl c¢ozeltisi icerisinde, 1 mV/sn

tarama hizinda, 25 °C’ de alinan polarizasyon egrilerinden elde edilen korozyon

parametreler

Kgg::;?a EZ?IET; Ekor Rp , Ikor , Ba Bk Korozyon
mV Q.cm Alcm mV mV m/yil

(dK) (um) ( ) ( ) | (n )| ( ) ( ) (H yil)
0 0 -1581.5 | 484.18 | 64.9188 76.3 -309.5 1481.0
30 74.8 -1442.8 | 59.24 | 33.7318 53.6 -265.3 769.5
60 88 -1398.0 | 1770 13.3465 74.8 -146.3 304.4
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Her iki elektrolit ¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarin korozyon direngleri,
kaplanmamis saf magnezyuma kiyasla 6nemli 6l¢iide arttirilmistir. Saf magnezyum
icin korozyon potansiyeli -1581.5 mV ve korozyon akim yogunlugu 64.9188 pA/cm?
dir. Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi icerisinde Uretilen kaplamalarda
sirastyla korozyon potansiyeli en az -1556.7 mV ve en fazla -1479.4 mV arasinda,
korozyon akim yogunlugu en az 2.0637 pA/cm? ve en fazla 26.9523 uA/cm? arasinda
degismektedir. Fosfat icerikli igerikli 2 no” lu elektrolit ¢cozeltisi igerisinde Gretilen
kaplamalarda sirasiyla korozyon potansiyeli en az -1516.3 mV ve en fazla -1398.0
mV arasinda, korozyon akim yogunlugu en az 9.4284 pA/cm? ve en fazla 49.6968

uAlcm2 arasinda degismektedir.

Her iki elektrolit cozeltisi icerisinde artan akim yogunlugu ve kaplama
siresinde tretilen kaplamalarin kalinliklar1 dogrusal olarak artmaktadir. Fakat
kaplamalarin kalinliginda artisa ragmen, korozyon potansiyeli ve korozyon akim
yogunlugu degerlerinin dogrusal bir sekilde artmadigi goriilmektedir. Bu durumun
kaplama yiizeylerinin olduk¢a gézenekli olmasindan ve buna bagli olarak korozyon
deneyi esnasinda Yylzeydeki gdzenekli yapida gaz kabarciklarinin olusarak direng

olusturmasindan dolay1 kaynaklandig: diistiniilmektedir.

Nispeten daha biiyiik gerilmelerin sebep oldugu mikro ¢atlak gibi bolgesel
kusurlar ince kaplamalardan daha ¢ok kalin kaplamalarda olusur. Bu kusurlar
korozyon iyonlarinin kaplama igerisine girmesi i¢in gecit gdrevi yapar ve ayni
zamanda oksit kaplamalarinin korozyon direncini kétiilestirir. Dogal olarak, yapisal
hatalar1 daha fazla olan kalin kaplamalar daha az kusurlu ince kaplamalardan daha az
korozyon direnci gosterir. Genel olarak ayni akim yogunlugu ve kaplama siirelerinde
silikat igerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin, fosfat
igerikli 2 no’ lu elektroli ¢bzeltisi igerisinde iiretilen kaplamalara kiyasla korozyon
direnclerinin daha iyi oldugu soylenebilir. Aym1 akim yogunlugu ve kaplama
strelerinde dretilen kaplamalar icin silikat icerikli elekrolit cozeltisi igerisinde
tiretilen kaplamalarin kalinliklarinin daha ince olmasina ragmen yukarida belirtilen

sebeplerden dolay1 daha 1yi korozyon direnci gosterdigi sonucuna varilir.
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Genel olarak NaCl c¢ozetisi igerisinde, silikat icerikli elektrolit ¢ozeltisi
igerisinde iretilen kaplamalarin yapisinda bulunan Mg,SiO, (Frosterite) fazinin,
fosfat icerikli elektrolit ¢Ozeltisi igerisinde Uretilen kaplamalarin yapisinda bulunan
Mgs(POs), (Farringtonite) fazindan daha az ¢éziinmesinden dolay1 korozyona karsi

daha direngli oldugu sonucuna varilir.
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9. SONUCLAR

Mikroark oksidasyon yontemi kullanilarak, silikat (1 no’ lu) ve fosfat iceren (2
no’ lu) elektrolit ¢ozeltileri igerisinde farkli akim yogunlugu (0.060 Alem?, 0.085
Alcm? ve 0.140 A/cm?) ve kaplama siirelerinde (5 dk, 10 dk, 20 dk, 30 dk, 40 dk, 50
dk ve 60 dk) agirlikca % 99.96 safliktaki magnezyum metalinin yizeyi seramik
kaplandi. Daha sonra bu kaplamalarin; kalinliklari, faz yapilari, mikro yapilari, yiizey
yapilari, sertlikleri, altlik metale kars1 yapisma mukavemetleri, ylizey piiriizliiliikleri,

asinma ve korozyon direngleri incelendi ve asagidaki sonuglar elde edildi.

1. Her iki elektrolit ¢Ozeltisi icerisinde tretilen kaplamalarin kalinliklari; akim
yogunlugu ve kaplama siiresinin artmasi ile artmaktadir. Ayni1 akim yogunlugu
ve kaplama suresinde Uretilen kaplamalar icin, fosfat icerikli elektrolit ¢cozeltisi
icerisinde Uretilen kaplamalar daha kalindir.

2. Silikat igerikli elektrolit ¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarin yapisinda
Mg,SiO4 (Forsterite) ve MgO (Periclase) fazlari, fosfat igerikli elektrolit
¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin yapisinda Mgs(PO,), (Farringtonite)
ve MgO (Periclase) fazlar1 olugsmaktadir. Akim yogunlugu ve kaplama siiresi
arttik¢a, her iki elektrolit ¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarin kalinliklar
arttigindan yiizeyde olusan bu fazlarin siddetleri de artmaktadir.

3. Her iki elektrolit ¢ozeltisi icerisinde Uretilen kaplamalarin yiizeyleri oldukca
gozenekli bir yapidadir. Ayni akim yogunlugu ve kaplama siiresinde iiretilen
kaplamalar igin, fosfat icerikli elektrolit c¢oOzeltisi icerisinde dretilen
kaplamalarin yiizeyi olusan gozenekler daha az sayida ve daha kiigiik yapidadir
ve ylzeyinde olusan gatlaklar daha biiylik ve fazla sayidadir.

4.  Silikat igerikli elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin sertlikleri 262
HV (0.060 A/cm? akim yogunlugu ve 30 dk) ile 573 HV (0.140 A/cm? akim
yogunlugu ve 60 dk) arasinda, fosfat icerikli elektrolit ¢ozeltisi icerisinde
iiretilen kaplamalarin sertlikleri 173 HV (0.060 Alcm? akim yogunlugu ve 30
dk) ile 299 HV (0.140 A/cm? akim yogunlugu ve 60 dk) arasinda
degismektedir. Ayni akim yogunlugu ve kaplama siiresinde tiretilen kaplamalar

icin, silikat igerikli elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin
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yapisinda bulunan Mg,SiO, (forsterite) faz1 sertligi biiyiikk oranda
arttirmaktadir.

Her iki elektrolit ¢ozeltisi icerisinde iiretilen kaplamalarin althik metal
malzemeye kars1 yapisma mukavemetleri, artan akim yogunlugu ve kaplama
stiresi ile birlikte artmaktadir. Ayni1 akim yogunlugu ve kaplama siiresinde
uretilen kaplamalar icin, fosfat icerikli elektrolit ¢ozeltisi icerisinde Uretilen
kaplamalarin yapisma mukavemeti silikat icerikli elektrolit ¢cozeltisi igerisinde
tiretilen kaplamalarin yapisma mukavemetine kiyasla daha iyidir.

Her iki elektrolit ¢ozeltisi igerisinde {iretilen kaplamalarin yiizey
puriizliliikleri; akim yogunlugu ve kaplama siiresinin artmasi ile artmaktadir.
Her iki elektrolit ¢ozeltisi igerisinde {iiretilen kaplamalarin asinma oranlari,
artan akim yogunlugu ve kaplama siiresi ile birlikte azalmaktadir. Ayn1 akim
yogunlugu ve kaplama siirelerinde iiretilen kaplamalar i¢in, silikat igerikli
elektrolit ¢ozeltisi icerisinde tiretilen kaplamalarin yapisinda bulunan Mg,SiO4
(Forsterite) fazinin sagladig1 yiiksek sertlikten dolayi, asinma direnci fosfat
icerikli elektrolit ¢ozeltisi icerisinde liretilen kaplamalara kiyasla daha iyidir.
Silikat icerikli 1 no’ lu elektrolit ¢ozeltisi igerisinde iiretilen kaplamalarin
korozyona karsi direngleri fosfat igerikli 2 no’ lu elektrolit ¢cozeltisi icerisinde

tiretilen kaplamalara kiyasla daha yuksektir.
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