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OZET

Bu c¢aligmada, Mg alagimi olan AZ31B alasimi yedi numuneden bir tanesine
ESD (Electro-Spark deposition), ii¢ tanesine ESD+MAO (Micro Arc Oxidation)
diger li¢ tanesine ise sadece MAO islemi uygulanmistir. ESD islemi uygulanan
numuneler i¢cin ESD parametreleri esit tutulmustur. MAO prosesi i¢in ayni oranda
KOH, farkli oranlarda Na>Si03.5H20 ve Na2B4O7.10H:20 igeren ii¢ farkli elektrolit
kullanilmigtir.  Altt numunenin hepsine 120dk MAO islemi uygulanmistir. Bu
calismadaki ama¢ AZ31B magnezyum alasiminin iizerine aliiminyum kaplayarak
MAO kaplama ile dubleks kaplama yapmak ve yiizeyde aliiminyum oksit fazlarinin
elde edilmesidir. Elde edilen kaplanmis AZ31B alagiminin yiizey o6zelliklerinin
degisimleri XRD, SEM-EDX, Erozyon testi ve piiriizliilik testleri ile incelenmistir.
Numunelerde Mg, MgO (periklas), Mg2Si04 (forsterit) ve MgAl204 (spinel) fazlari
elde edilmistir. Elektrolit igeriginin ve dubleks kaplamanin olusan oksit katmani
tizerindeki etkileri incelenmistir. Elektrolitin igeriginin kaplama 6zellikleri iizerinde
etkili oldugu ve boraks icermesi kaplama kalinligin1 ve sertligini belirgin sekilde
artirdigr  belirlenmistir. Elektrolit igerigi kaplama yiizeyinin piiriizliglinii de
etkilemistir ayn1 zamanda yalnizca MAO uygulanan numunelerin piiriizlaligi

ESD+MAO uygulanan numunelere gore daha diisiik oldugu belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Elektro Kivilcim Biriktirme (ESD), Mikro Ark Oksidasyon
(MAO), AZ31B.



SUMMARY

In this study, AZ31B alloy, which is Mg alloy, was applied to one of the seven
samples by ESD (Electro-Spark deposition), three by ESD + MAO (Micro Arc
Oxidation) and the other three by MAO process only. The ESD parameters were kept
equal for the samples subjected to ESD treatment. For the MAO process, three
different electrolytes containing the same proportion of KOH, different proportions
of Na2Si03.5H20 and Na2B4+O7.10H20 were used. All six samples underwent a 120
min MAO process. The aim of this study is to make duplex coating with MAO
coating by coating aluminum on AZ31B magnesium alloy and to obtain aluminum
oxide phases on the surface. The changes in the surface properties of the obtained
coated AZ31B alloy were investigated by XRD, SEM-EDX, Erosion test and
roughness tests. Mg, MgO (periclass), Mg2SiO4 (forsterite) and MgAl2O4 (spinel)
phases were obtained in the samples. The effects of electrolyte content and duplex
coating on the oxide layer formed were studied. It has been determined that the
electrolyte content has an effect on the coating properties, and the fact that it contains
borax significantly increases the coating thickness and hardness. At the same time, it
was determined that the roughness of the samples applied only to MAO was lower

than that of the samples applied to ESD+MAO.

Key Words: Electro Spark Deposition (ESD), Micro Arc Oxidation (MAO),
AZ31B.
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1. GIRIS

Magnezyum alagimlart yiiksek hammadde kaynaklari, yiiksek geri
doniistiiriilebilirlik, yiiksek 6zgiil mukavemet ve diisiik yogunlugunun yani sira kolay
dokiilebilirlik ve islenebilirlik sayesinde agirligin 6nemli oldugu otomotiv,
biyomedikal uygulamalar, havacilik ve elektronik gibi alanlarla kendine yiiksek
kullanim alanlar1 bulmustur. Fakat magnezyum alagimlarinin zayif asinma direnci ve
korozyon direnci kullanim alanlarini kisitlamaktadir. Yizey Ozelliklerinin koti
olmasi nedeniyle ylizey islemleri uygulanmasi gerekli olmaktadir.

Bilinmelidir ki yiizeye yapilan islemlerin avantajlari oldugu gibi kendilerine
0zgli dezavantajlarida bulunmaktadir ve farkli amaglar igin farkli yontemler
bulunmaktadir. Yiizey islemlerinin amaci her zaman malzemeyi dis etkenlerden
korumak olmamaktadir, ayni zamanda yiizey Ozelliklerini dekoratif olarak
tyilestirmek de olabilmektedir. Elektrospark biriktirme ve mikro ark oksidasyon
yontemi ylizey Ozelliklerini iyilestirmek i¢in kullanilan iglemlerdir.

ESD (Electro-Spark deposition) tekniginin amact diger yiizey islemlerinde
oldugu gibi metal yiizeylerinin O6zelliklerinin iyilestirilmesidir. ESD tekniginde
ekipman olarak pulse jeneratorii, osiloskop, elektrot tutucu, elektrot ve uygulamanin
yapildig is parcasindan olugsmaktadir. Pulse jeneratorii diisiik gerilim ve yliksek akim
degerlerine sahip belirli frekans degerine sahip elektrik pulslar1 olusturmaktadir.
Elektrik pulslar elektrot ve is pargasi arasinda kisa siireli arklar olusmasina neden
olur ve bu elektrotlarin yiizeyinden kii¢iik bir parcanin ergimesi ve is pargasi
yilizeyinde katilasarak birikmesi ile sonuglanir [1].

Mikro ark oksidasyon teknigi yiiksek gerilim saglayan gii¢ kaynag {initesinden
ve elektrolitik sivimin bulundugu banyo kisimdan olusmaktadir. Elektrolitik sivi
optimum bir sicak araligina sahip olmasi gerektiginden sogutucu bir diizenege
sahiptirler. Katot olan banyo kisminin duvari arti gerilim, anot olan numune ise
negatif gerilim ile yiiklenir. Bunun sonucunda numune yiizeyinde arklar meydana
gelir. Mikro ark oksidasyon islemi sonucunda poroz yapida oksit bir tabaka meydana
gelmesi ve ylizey Ozelliklerinin iyilestirilmesi hedeflenir [12].

AZ31B yiizeyine mikro ark Oksidasyon yontemi ile caligmalar yapilmis olsa da
ESD+MAO dubleks kaplama caligmasi yapilmamistir. Mahshid Sabaghi Joni ve
arkadaglari KOH, Na:SiO3 ve NaxB4O7 igerikli elektrolit kullanilmis ve KOH



konsantrasyonunun korozyon direnci tizerindeki etkisi incelenmistir [4]. Shenglin
Wang ve arkadaslar1 yaptig1 calismada KF, KOH konsantrasyonu, islem sicakligi,
voltaj ve islem siiresi gibi parametrelerin kaplama kalinlig1 ve 6zellikleri 6zellikleri

lizerine etkisi incelenmistir [5].

1.1. Cahsmanin Amaci ve Literatiire Katkisi

Magnezyum alagimlar1 ozellikle agirhigin 6nemli oldugu alanlarda diisiik
yogunlugu 6zelligi sayesinde kendine yaygin kullanim alanlar1 bulmaktadir. Fakat
Mg alasimlarimin sahip oldugu diisiikk korozyon direnci ve sertligi kullanimini
kisitlamaktadir. ESD ve MAO kaplama yontemleri Mg alasimlart {izerinde oldukga
etkili olan malzeme yiizeyinin 06zelliklerini 1iyilestiren yiizey modifikasyon
yontemlerindendirler.

Bu ¢aligmada magnezyum esasli olan AZ31B alasimma ESD kaplama, MAO
kaplama ve MAO+ESD dubleks kaplamalar yapilmis ve uygulanan parametrelerin
kaplama ozellikleri lizerine etkileri incelenmistir. Yapilan caligma literatiire gére Mg
alasim1 yiizeyine ESD+MAO dubleks kaplama yapilan ilklerden olma ozelligi
tagimaktadir. ESD islemi uygulanan numuneler icin ESD parametreleri esit
tutulmustur. MAO prosesi i¢in ayn1 oranda KOH, farkli oranlarda Na2Si03.5H20 ve
Na2B407.10H20 igeren ti¢ farkli elektrolit kullanilmistir. Mao kaplanan numunelerin
hepsine 120dk MAO islemi uygulanmistir. ESD+MAO kaplamalardaki amag
AZ31B magnezyum alasiminin iizerine aliiminyum kaplayarak MAO kaplama ile
dubleks kaplama yapmak ve ylizeyde alliminyum oksit fazlarinin elde edilmesidir.
Yapilan ¢alismalar sonucunda her bir numunenin kaplama kalinlhigi, sertligi,

piirtizliiliik degerleri, kaplamada olusan fazlar ve morfolojileri incelenmistir.



2. ELEKTRO KIVILCIM BIiRIKTiRME YONTEMI

2.1. Elektro Kivilcim Biriktirme Yonteminin Tarihgesi

Antik Yunan’in yedi bilgelerinden biri olarak bilinen Thales tarafindan
kumasla reg¢inenin siirtlinmesi sonucu olusan elektrik yiikiiniin desarj1 sonucu
meydana gelen kivilcimlarini fark etmesinden beri elektrik kivileim olay1
bilinmektedir [1].

ESD yontemi 20yy basindan beri elektro spark biriktirme isminin yani sira
elektrik kivilcim sertlestirmesi (electric spark toughening), elektro spark alasimlama
(electrospark alloying), kivileim sertlestirmesi (spark hardening) isimleriyle de
bilinmektedir [2].

Elektro-kivilcim’larin metal yiizeyinde asindirici etki olusturmasi ilk kez 1768
yilinda Ingiliz bilim adami Joseph yaptig1 deneyler sonucunda fark etmistir. 1924
yilina gelindiginde H.S. RAWDON bu elektro kivilcimlarin malzeme yiizeyinin
sertlestirmesine olanak sagladigini kesfetmistir. H.S. RAWDON c¢alismasinda bakir
veya nikel bir elektrot ile altlik malzemesi arasinda kivileim olusturarak bu sonuca
varmistir. Ayrica altlik malzeme yiizeyindeki sertlik artisini ylizeyin kivileim ile
1s1tilip aniden sogutulmasi nedeni ile martenzit olusumundan oldugunu kanitlamigtir
[11.[2].

Buna benzer olay 1957 yilinda ¢elik yiizeyine spark uygulayan N.C. Welsh
tarafindan da gozlenmis ayn1 zamanda da kaplama atmosferindeki azot, oksijen gibi
elementlerin ve yaglayicinin bulunmasinin kaplanmis malzeme yiizeyinin sertliginin
tizerindeki etkiyi bulmustur [1],[2].

1944 yilinda Sovyet Sosyalist Cumhuriyetler Birliginde eksantirik millerine,
jantlara, tiirbin kanatlarina, kaliplar, freze uclari, matkap ve torna takimlarima ESD
uygulanmis ve Omiirlerinin uzatilmasi lizerine ¢aligmalar yapilmistir [2].

1974 yilinda Johnson ESD kaplamalarinda daha iyi kaplama homojenligi, daha
az piriizlii kaplama ve islemin kontrolii gibi alanlarda gelisme saglanirsa niikleer

reaktdr uygulamalarinda korozyon performansini iyilestirdigini belirtmistir [2].



2.2. Elektro Kivileim Biriktirme Yonteminin Kullanim
Alanlan

Asagida ESD yonteminin kullanildig1 alanlar verilmektedir [1];

¢ Niikleer, fosil ve jeotermal ortamlarda

e Havacilik ve uzay uygulamalari i¢in yiiksek sicaklik komponentlerinde
e Buhar ve gaz tiirbin kanatgiklarinda

¢ Endiistriyel kesici takimlarinda

e Metal igsleme ve el aletlerinde

¢ Gemi ingas1 ve komponentlerinde

¢ T1p ve discilik de cerrahi ve muayene aletlerinde

e Cok biliyiikk boyutlardaki tarim ve tekstil ekipmanlarinin asinmaya direncli
ylizeylerinde

e Metal kesme makaslarinda

¢ Ormancilikta; tomruk, aga¢ ve kagit liriinleri isleme aletlerinde

¢ Atiklarin geri kazanimi ve su aritma santrallerinde

o Yiiksek sicaklik sensorlerinde

e Petrokimya ve ilag¢ endiistrisinde kullanilan sistemlerde

e Modern spor ekipmanlarinda

e Kalip dokiimciigiinde

Kalip dokiimciiliigiindeki 6rnek olarak belli basli uygulamalari;

e Kaliplardaki 1s1l ¢atlaklarin engellenmesi ve onariminda

¢ Cizik ve ¢entiklerin oniine ge¢ilmesinde ve onariminda

e Kaynak alt1, igne delikleri (pinholes) ve kiicilik ¢atlaklar gibi kaynak hatalarinin
onariminda

e Plastik ve lastik (kauguk) iiretimi i¢in kullanilan dokiim kaliplarinda iiretim
esnasinda olusan ¢apaklarin 6niine gecmek i¢in kalip perde hatlarinin onariminda
eKalip kanallarindaki oyuklarin ve izlerin onariminda, asinmalarin
engellenmesinde

e Kalip kanallarindaki degisikliklerde ve modifikasyonlarda



e Kaliplar iizerindeki kavity (kovuk) artiklarin1 6nlemede
e Kaliplarda kayma deformasyonu (slide-shear) sonucu olusan bolgelerin

onarimi ve tamirinde kullanilmasi seklinde genel hatlari ile siralanabilir.

2.3. Elektro Kivileim Biriktirme Yonteminin Avantajlari ve
Dezavantajlan

Asagida ESD yonteminin avantajlar1 ve kisitlamalari verilmistir [1],[6-8];

Avantajlari;

e Metalurjik olarak baglanmis kaplama elde edilir.

e Diisiik sicaklik sayesinde malzemedeki metalurjik degisimler elimine edilir ve
termal distorsiyon minimize edilir.

e Diisiik 1s1 girdisi sayesinde 1s1dan etkilenen bolge azdir.

e Soguma hiz1 10°-10°c%sn gibi seviyelere ulagabilir, bu hizli soguma sayesinde
benzersiz korozyon ve tribolojik faydalar saglayabilen nano veya amorf yapinin
olusturulmasi mimkiin olur. Hall-Patch etkisi nedeniyle orijinal halindeki
malzemelere kiyasla daha iyi aginma ve korozyon performansi gosterir.

eESD kaplama el ile manuel yapildig1 gibi robotik ekipmanlar ile de
yapilabilmektedir ve herhangi bir vakum sistemi gerektirmez.

¢ ESD yontemini uygulayacak kisilerin egitilmesi kolaydir.

e Portatif ekipman sayesinde her yere taginabilir.

eESD ekipmanlarimin maliyetleri digsiiktiir ve ortama zararli atik, duman
birakmaz.

e Biitlin pozisyonlarda uygulanabilir oldugundan karmagik sekilli malzemelere de
kolaylikla uygulanabilir.

eHemen hemen tiim metal ¢esitlerine ¢ok az hazirlikla ya da direk olarak
uygulanabilir.

¢ Yipranmis malzemelerin 6zelliklerini geri kazanabilmek i¢in uygulanabilir.



Dezavantajlari;

e Maksimum kaplama kalinlig1 malzeme cinsine bagli olarak 50-250um arasinda
degisir.

eHem altlik malzemenin hem de elektrot malzemelerinin yiiksek elektrik
iletkenlige sahip olmasi1 gerekir.

e Kaplama hiz1 kisithidir.

e Bazi uygulamalarda kaplama parametrelerinin kapsamli optimizasyonu gerekli
olabilir.

¢ ESD uygulamasi, yanici gazlarin bulundugu ortamlarda uygulanmamalidir.

¢ ESD kaplama sirasinda ylizey iizerinde olusan ergiyigin hizli katilasmas1 sonucu
kalict i¢ gerilmeler olusabilir ve bunlar kaplanmis malzeme yiizeyinde catlak
olusumlarina neden olabilirler. Bilindigi iizere yorulmaya bagli hasarlar
ylizeydeki catlaklardan baglayabilmektedir bundan dolay1 yorulmaya maruz kalan
malzemelerde ESD yontemi uygun degildir. Bu olumsuzluk substratin islemden
once 1sitilmasiyla giderilebilir.

e Elektrot ¢capindan daha biiyiik capta dalgalanmalara sahip substratlarda sadece
dalgalanmalarin zirvesinde kaplama olacagindan, altlik yilizeyinde siirekli bir
kaplama olusmaz.

eKaplama ne kadar kalin ve biriktirme orani ne kadar yiiksekse yiizey
plirtizliiliigii o kadar yiiksek olur.

e Elektrotun dokunabildigi herhangi bir yilizey ESD ile kaplanabileceginden
kaplanacak malzemenin geometrisi genellikle prosesi sinirlamaz fakat elektrotun
ylizeye temas etmesine izin vermeyen geometriler kaplanamaz. Sekildeki gibi

substrattaki koseler yuvarlatildiginda kaplamadaki sinirlama ortadan kaldirilabilir.
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Sekil 2.1: ESD islemi sirasinda substrattaki keskin kdsenin etkisi.

2.4. ESD Yonteminin EKipmanlar: ve Calisma Prensibi

ESD yontemi tiiketilebilir bir elektrot ve yiiksek akim, diisiik voltaj pulslar
kullanan hasarli bolgeleri doldurmak i¢in de kullanilabilen bir ylizey isleme
teknigidir ve neredeyse tiim metal alagimlarina uygulanabilen bir yontemdir. ESD
isleminde elektrot substrat ylizeyine temas etmek zorundadir. Proses de elektrot anot,
althik ise katottur. Elektrik puls siireleri ¢ok kisa olsa da elektrodu ve substrati
eritebilecek yeterli yiiksek enerjiye sahiptir. Sahip oldugu yiiksek enerji yogunlugu
ve diislik 1s1 girisi sayesinde mikro kaynak islemi olarak da adlandirilir [8],[15],[10].

ESD ekipmanlar1 tipik olarak 2 ana bilesenden olusurlar fakat bunlara ek
olarak elektrik dalga sinyalini tespit etmek i¢in osiloskop ile beraber de
kullanilabilirler [2].

Bunlar;

¢ Gii¢ kaynagi

e Elektrot tutucu(torg)’dir.
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Sekil 2.2: Temel bir ESD tinitesi.

Proses asagidaki 4 asamaya ayrilabilir [15];

1. Elektrot substrat’a dokunur ve bu anda kapasitor desarj olmaya baslar. Elektrot
ve substrat arasindaki temas direnci sayesinde temas bolgesi giiclii bir sekilde
1s101r.

2. Elektrot’un hareketinden dolay1 kapasitor tamamen desarj olmadan elektrod
substrattan ayrilir. Elektrot ve substrat arasinda artik fiziksel bir temas
olmadigindan ark meydana gelir.

3. Katot noktasinda, elektrotun kiigiik bir kisminin erimesi i¢in yeterli miktarda
enerji aciga cikar.

4. Kiigtik bir ergiyik olusur ve bu elektrottan substrata dogru ugar ve ona carpip

yapisir.
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Sekil 2.3: ESD prosesinin depozit asamalarinin gosterilmesi.

Akim pulslarin1 olusturmak i¢in gii¢ kaynagina ihtiya¢ vardir. Gii¢ kaynagi
tiniteleri tipik olarak akim dogrultucu ve desarj devresinden meydana gelirler. Akim
dogrultucunun temel amaci beslendigi alternatif akimi kondansatorii sarj etmek igin
gerekli olan dogru akima g¢evirmektir. Elektrik parametreleri giic kaynagi tlniteleri
sayesinde ayarlanabilmektedir. Kondansatorlerin desarj edilmesi i¢in bir R-C devresi
veya mikro islemci kontrollii desarj tinitesi kullanilir. Bu devrelerde sarj ve desarj
dongiisiiniin devam edebilmesi icin elektrot ve substrat malzemesinin birbirleriyle

temas etmeleri gerekmektedir. Sekil 2.4’te temel bir R-C devresi gosterilmektedir

[1].

(-4

1 + l Elektrot
U 1 ) TC 2 j -T Substrat

Sekil 2.4: Genel RC devresi.

ESD prosesinde elektrodu tutmak icin tor¢ (aplikator) adi verilen dis yiizeyi

iletken olmayan i¢ kisminda metal aksam ve motordan meydana gelen alet kullanilir.
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Torglar elektrik akimini kablo vasitasi ile giic kaynagindan alarak elektrota iletirler.
Iletken olmayan kismin amaci elektrot ile el arasinda elektrik ve 1s1 yalitimi
olusturmaktir. I¢ kismindaki metal aksam ise torgun iskeleti olarak is goriirler.
Kaplama temas bolgesini dis etkenlerden korumak igin torglar inert gaz besleme
sistemine de sahip olabilirler. Gaz besleme sistemine sahip olmayan tor¢larda ise gaz
besleme diizenegine sahip mengeneler yardimiyla koruyucu gaz beslemesi
gerceklestirilebilir [2].

Elektrot ile substrat ylizeyin temas halinde olmasi sonucunda yapismalar
meydana gelir bu nedenle elektrot ile substrat arasindaki temasi keserek yapismayi
engelleyen elektrik motorlar1 kullanilir. En yaygin 3 tiir elektrot hareketi vardir.

Bunlar titresim, donme hareketi ve salinimdir hareketidir [2],[8].

TUI‘(} <j: /

Elektrot

'. 4

Substrat Malzeme

Ortam

Koruyueu Gaz 3

Sekil 2.5: Gaz beslemesi 6zelligine sahip bir tor¢ diizenegi.

ESD kaplama islemi bir operatdr yardimi ile mengeneye sabitlenmis numune
ylizeyine tor¢ yardimiyla manuel olarak gerceklestirilebildigi gibi iki boyutta
otomatik calisan sistemler ve ii¢ boyutlu calisabilen robotik sistemler ile de
uygulanabilir. Tki boyutta calisan sistemler substrat malzemeyi sabitleyen kisimdan
ve x-y ekseninde kontrol saglayan motorlara sahip elektrot tutucudan olusurlar. Daha
gelismis olan robotik sistemlerde ise insan kollarindan esinlenilerek imal edilen ve

insan kolu hareketini yazilimlar ile taklit edebilen robot kollar1 kullanilir [9].
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Sekil 2.6: A.Manuel ESD cihazi-B.Bilgisayar destekli manuel ESD cihazi-
C.Otomatik ESD cihazi-D.Robotik ESD cihazi.

2.5. Elektro Kivilcim Biriktirme Yonteminin Parametreleri

ESD prosesine 6zgii birgok parametre vardir. Bunlardan voltaj, kapasitans
degeri, darbe frekansi, dalga formu sekli ve akim degerleri giic kaynag: tarafindan
kontrol edilmektedir. Tablo 2.1°de kaplanan malzemenin 6zelliklerini ve kalitesini

belirleyen elektrot, substrat, ¢cevresel ve elektriksel parametreler verilmistir [10].
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Tablo 2.1: ESD yonteminin parametreleri.

Elekterot Substrat Cevre Elektriksel Diger
Malzeme Malzeme Koruyucu Gaz Voltaj Sistem
Tipi Verimliligi
Geometri Geometri Akis Hizi Gti¢ Girisi Gegis Sayist
Hareket Hiz1 Yiizey Akis Kivileim Cakismis
Temizligi Geometrisi Orani Gegisler
Temas Basinci Sicaklik Sicaklik Kapitans Kivileim
Stiresi
Oryantasyonu
Uygulama
yonu

2.5.1. Elektriksel Parametreleri

ESD prosesinde elektriksel parametreler, biriktirme orani ve kalitesi tizerinde

en fazla etkiye sahiptirler. Spark enerjisindeki artis biriktirme oranini artiracaktir [2].

Ey="[oV(t).1(t)dt (3.1)

Ep: Spark enerjisi
V(t): Voltajin fonksiyonu
I(t): Akimin fonksiyonu

Tp:Pulse siiresi

Kapasitans, sarj voltaji, endiiktans1 ve devrenin direnci spark enerjisini kontrol
eden parametrelerdir. Kapasitans ve sarj voltaji sirasiyla desarj siiresini ve pik
akimini degistirerek spark enerjisini degistirir. Sarj voltaji kapasitore giren akim
miktarini kontrol eder. Belirli bir voltaj i¢in kapasitans ne kadar yiiksekse desarj
stiresi o kadar uzun olur. Devrenin direnci devrenin akimini sinirlandirarak spark
enerjisini olumsuz olarak etkiler. Devrenin direnci gii¢ kablosundan etkilendiginden

kablo boylar1 kisaltilarak direng etkisi minimize edilebilir [2].
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ESD prosesinin pulse siiresi genellikle birka¢ mikro saniye ile milisaniye
arasinda degisir. Biriktirme frekansi ise 60Hz ile 4KHz arasi degisir. Kisa pulse
stiresi ve diisiik 1sitma siiresinin sonucu olarak, kaplama sirasinda altlik malzeme
ortam sicakliginda ya da ortam sicakliginin yakininda kalir. Diigiik 1s1 girisi
metalurjik degisim riskini ortadan kaldirmasmin yani sira substratin boyutsal
degisimini de biiyiik 6l¢lide elimine eder. Yine de kiiclik boyutlu ince substratlarin
kaplanmasinda yardimci1 bir sogutma sistemi gerekebilir [2].

ESD yonteminde pulslarin sekilleri de onemli bir parametredir. Akim ve
zamanin ¢arpimi direk olarak spark enerjisini etkileyeceginden akim zaman
grafigindeki {iggen ve kare seklindeki pulslarin alani kaplama biriktirme miktarin
dogru orantida etkileyecektir. Esit spark enerjisine sahip kare ve iiggen pulse sekilleri
lizerine yapilmis olan bir c¢aligmada ilicgen pulse formunda dikdortgen pulse
formatina gore daha fazla piiriizliiliik degerlerine sahip oldugu fakat kiitle transferi

acisindan tiggen pulslardan daha iyi sonug¢ alinmugtir [1].

Ak Siddeti (A)

Zaman (|Ls)

>
>

Zaman (|Ls)

Sekil 2.7: ESD yonteminde tiggen ve dikdortgen pulse sekilleri.
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2.5.2.Malzeme

Elektriksel olarak iletken olupta ark ile eritilebilen tiim malzemeler, metalik
malzemelere uygun birer depozit malzemeleridir. Ornek olarak Celikler, refrakter
metaller, Al, Ni, Cu, Ti ve Zr alasimlar1 basta olmak {izere daha i1yi aginma direnci
elde etmek icin sert alasimlar, karbiirler, intermetalikler, boriirler ve Sermetler
uygulanmistir. Substrat yiizeyinde meydana gelen hizli katilagmanin diger
yontemlerde uyumsuz kabul edilen kombinasyonlarin ESD prosesinde uyumlu
olmasina 6nemli katkis1 oldugu diistiniilmektedir [2].

Ancak bizmut teliiriir, krom silisit gibi elektriksel olarak iletken malzemeler
proses sirasinda buharlasip dekompozite olduklarindan ESD icin uygun degildir.
Buna benzer olarak grafit elektrot malzemesi olarak kullanilmig ve basarili
olamamustir. Grafitin atmosfer basincinda erimis bir faza sahip olmadigina

inanilmaktadir ve bundan dolay1 transfer gerceklesememektedir [2].

2.5.3.Biriktirme Orani

Bilindigi iizere ESD islemindeki biriktirme hizi hem kaplanan malzemesine
hem de elektriksel parametrelere baglhdir. Pratikte ESD prosesi ile 25pm
kalmligindaki bir kaplama 20cm?/dk gibi bir hizda elde edilebilir. Bu biriktirme hizi
PVD ve CVD islemlerine gore nispeten hizli olsa da cesitli termal piiskiirtme
proseslerine kiyasla daha yavastir. Biriktirme hizi spark enerjisi ve frekansini
artirarak biriktirme hizi arttirilabilir. Ancak bunun sonucunda ylizey piiriizliligi ve
substrata giren 1s1 miktar1 artar. Substrata 1s1 girisinin artmasi termal gerilmelerin

artmasina neden olur [2].

2.5.4.Kaplama Kalinhg

ESD prosesinde kaplama kalinlig1 substrat ve elektrot kombinasyonuna baglh
olarak 3um ve 3mm aras1 degisebilir. Kaplama kalinlig1 biriktirme hiz1 ile dogrudan
baglantilidir. Genellikle elektrodun substrata ilk degdigi noktada birikme
egilimindedir ve bunun sonucunda siinek malzemelerde, substrat boyutu kiigiik ise

birkac mm’ye ulasabilen kaplamalar elde edilebilirken biiyiikk alana sahip
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malzemelerde ancak 100pum’den daha az kaplama kalindigina sahip diizgiin
kaplamalar elde edilebilir. ESD prosesinde ¢esitli kaplama kalinlig1 elde edilebilse de
genellikle 25pm ile 100pm arasindaki kaplamalar arzu edilir. Gevrek malzemeler,
kaplama kalinlig1 arttikga daha fazla termal gerilmelere sahip olur ve daha kirilgan

hale gelir [2].
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3. MIKRO ARKOKSIDASYON YONTEMI

3.1. Mikro Ark Oksidasyon Yonteminin Tarihi

MAO yontemi Al alasgimlarinin  yiizey modifikasyonu islemlerinde
kullanilmasinin yan1 sira berilyum, magnezyum, titanyum ve paslanmaz ¢eliklerinde
yiizey 6zelliklerini gelistirmek amaci ile kullanilmigtir [14].

MAO teknigi uzun bir tarihsel gelisim siireci gecirmistir. Elektrolitik
stvilardaki desarj olay1 Sluginov tarafindan 1880’lerde gozlemlenmistir. Uzun bir
stire detayli caligmalar yapilmamistir. 1930°1u yillarda elektrolitik kapasitdrlerin
gelismesiyle beraber Giinterschultze ve Betztaravindan kivilcim desarj iizerine
calismalar yapilmistir. MAO yonteminin avantajlart 1960’ yillarda ortaya ¢ikmustir.
1970’lerin basinda Brown ve arkadaslar1 alkalin elektrolitlerdeki Al substrat
ylizeyine seramik tabakalar1 olusturduklar1 bir yontem gelistirdiler. Ancak bu
donemde yapilan kaplamanin koti kalitesi ve diisiikk biliylime verimliligi bu
yonteminin gelistirilmesinin gecikmesine yol agmistir. 1980’lerden sonra c¢ozeltiler
asitten alkaliye, giic kaynagi ise dogru akimdan alternatif akima gecilerek yeni
gelismeler elde edilmis ve bunun sonucu olarak daha verimli kaplamalar elde
edilmistir.1990’larda Snezhko, Markov, Kurze ve diger ¢aligma gruplar1i MAO
yonteminin uygulamalarinda énemli ilerleme kaydetmistir. Rusya’nin yani sira Cin,
Almanya, Avustralya, Ingiltere ve Japonya’da yapilan bilimsel arastirmalar yontemin
gelistirilmesine katkilar1 olmustur. MAO yontemi giiniimiizde bile gelistirilmekte
olan bir prosestir. Son yillarda ise Mg alasimlarina MAO uygulanmasi agirlik

tasarrufu nedeniyle cazip hale gelmektedir [12], [13].
3.2. Mikro Ark Oksidasyon Yonteminin Kullanim Alanlar:

Mikro ark oksidasyon yoOntemi basta Saglik sektorii, otomotiv sektord,
havacilik-uzay sektorii ve denizcilik sektoriinde olmak {izere endiistride kendine
genis kullanim alani bulmustur [11].

Daha kapsamli incelersek MAO prosesi silindir bloklari, silispansiyon

elemanlari, kaymal1 yataklar, yakit pompasi, piston, sanziman kutusu, motor blogu
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kapagi, yap1 elemanlari, silindir gomlegi, tekerlek, mil, saft, uzay mekigi, aktiiatorler
ve disliler, yap1 elemanlari, iplik rotorlari, kancali ve sisli dokuma tezgahi, iplik
kilavuzu, makara, biikme makinesi, pervane, ¢ikrik vingleri, kilavuz trabzanlar, zincir
ve gemi bdlmesi baglamalarinda, supap, pompa, hidrolik ve pnomatik (havayla
calisan) sistemler, yag pompalari, tavalar, kulplu tencereler, bicak bileyiciler, turbo-
molekiiler pompalar, ambalajlama ¢izgi parcalari, kilavuz saci, rulolar, pnomatik valf
bilesenleri ve daha bir¢ok alanlarda kullanilmaktadir [16].

Son yillarda MAO teknolojisinin kullanim alanlarim1  genisletmek i¢in
calismalar yapilmis ve basarili olunmustur. MAO uygulamasinin kullanimi diger
kaplama  uygulamalarnin  smurlarinin @ gdz  Oniinde  bulundurulmasiyla

degerlendirilmelidir [11].

3.3. Mikro Ark Oksidasyon Yonteminin Avantajlar1 ve
Kisitlamalari

MAO yonteminin avantaj ve kisitlamalar1 asagida verilmistir [12],[16],[17];

¢ MAO yontemi ile malzemenin asinma direnci, korozyon direnci, termo-optik,
termal bariyer, dielektrik gibi 6zellikleri iyilestirilebilir.

¢ Substrat malzemenin mekanik 6zelliklerinde herhangi bir bozulma olmaz.
eSubstrat ve kaplama arasinda yiiksek yapisma mukavemetine sahip bir
metalurjik bag elde edilir.

e Karmasik geometrik yapidaki ve biiylik boyutlu malzemeler islenebilir.

¢ MAO ekipmaninin kullanim basit ve kolaydir.

e Herhangi vakum veya gaz koruma ortamlarma ihtiya¢ duyulmadig i¢in diisiik
maliyete sahiptir.

® MAO yontemi zararli salinim yapmaz ve ¢evre dostu bir prosestir.

¢ Geleneksel anodizasyon ile yapilan kaplamalara gore daha kalin kaplamalar elde
edilir ve bunun sonucunda ytiiksek yiiksek sertlik, iyi asinma ve korozyona karsi
daha dayanikli kalin seramik kaplamalar elde edilebilir.

¢ MAO prosesinde islem 6ncesi numune hazirlama islemi fazla 6nem arz etmez.

e Anodizasyon ile kaplanmasi zor olan bazi aliiminyum alasgimlarini MAO

yontemi ile kaplanabilir.
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e MAO isleminin biiyiik parcalara uygulanmasi icin yiiksek voltajlara ihtiyag
vardir. Yiiksek voltaj prosesi tehlikeli hale getirebilmektedir.

e MAO islemi sirasinda substrat yiizeyinden yiiksek 1s1 olustugundan sicaklig
optimum derecede tutmaya yarayan sogutma diizenegi gereklidir.

¢ MAO islemi sonucunda asinma direnci diisiik dis katman ve daha iyi 6zelliklere
sahip i¢ katmana sahip kaplama meydana gelir. Dis katman piiriizlii ve kirilgan

oldugundan ylizeyden kaldirilmasi gerekebilir ve bu islemde maliyeti arttirir.

3.4. Mikro Ark Oksidasyon Yonteminin Parametreleri

Elektrolit bilesimi, elektriksel parametre ve altlik malzeme MAO prosesi ile
elde edilen kaplamalarin Ozelliklerini belirleyen baslica parametrelerdir. MAO
isleminde islem yapilan althk malzemenin hizli pasiflesmesini ve kivilcim
olusumunun daha hizli gergeklesmesini saglamak i¢in uygun kompozisyona sahip
elektrolit secilmelidir. MAO prosesinde altlik malzeme olarak yalnizca yiizeyinde
pasif oksit film olusabilen metallere kaplama yapilabilmektedir ve altlik malzeme
elde edilen kaplamanin oOzelliklerini dogrudan belirlemektedir dolayisiyla altlik
malzemenin kompozisyonu da 6nemli bir parametredir. Elektriksel parametreler
kaplama yapilan malzemedeki kaplamanin kalinligimi, yiizeyin piiriizliliigling,
gbzenek boyutunun biiyiikliglini ve dagilimini etkilediginden korozyon direncini

degistirmektedir [15].
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Tablo 3.1: Farkli malzemeler icin MAO prosesinin uygulama 6rnekleri.

Istenen Ozellik Altlik malzeme

Asinma ve korozyon dayanimi Al, Mg, Ti, Zn, piring, ¢elik, Nb, Be, Ta,

C-grafit malzemeler

Radyasyon davraniginin Ti, Mg,
ayarlanmasi, Termal emisyonunun
gelistirilmesi ve diisiik sogurma, Diisiik

optik yansima

Dekoratif amag i¢in Al, Mg
Is1 yalitiminin iyilestirilmesi Al
Tibbi Biyoaktivite’nin Zr, Ta, Mg, Ti,

tyilestirilmesi i¢in hidroksiapatit olusumu
Viicut dokusu ile temasta bozulmanin

diizenlenmesi

Foto liiminesans Hf, Fe

Katalitik aktivite

3.5. Mikro Ark Oksidasyon Yonteminin Ekipmanlar1 ve
Cahisma Prensibi

Mikro-Ark oksidasyon yontemi magnezyum, titanyum, aliiminyum, zirkonyum
gibi metallerin ylizeyinde oksit seramik kaplamasi olusturarak malzemenin erozyona
ve korozyona karst dayanimini arttirmak ic¢in uygulanan bir yiizey modifikasyon
yontemidir. Tipik olarak MAO sistemi yiiksek voltaj ve akim saglayabilen gii¢
kaynagi, anot numune, paslanmaz celikten yapilan ve katot olarak gorev yapan
tanktan, asit veya alkali elektrolitik sividan, sogutma ve karistirma diizeneginden
meydana gelir. Karigtirma islemi bir pervane yardimiyla yapildiginin yami sira
sisteme kiiclik deliklerden hava vererek hem karigtirma hem de sistemin sogutma
islemi gergeklestirilebilir.

Hem igsel faktorler (elektrolit bilesimleri ve ph) hem de dissal faktorler (giic
kaynag tipleri, elektriksel parametreler ve elektrolit sicakligi) MAO kaplamalarin

olusumunu ve mikro yapisim etkiler. Islem sirasinda kullanilan elektrolit ve
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elektriksel parametrelerin bilesimi ve konsantrasyonu, 6zel faz bilesenleri ve mikro

yapi ile istenen kaplamalarin elde edilmesinde ¢cok 6nemli bir rol oynamaktadir.

Kullanilan elektrolitin gorevleri asagidaki gibi 4 ana maddede 6zetlenebilir [12];

1. Kivileim desarjina neden olmak icin dielektrik kirmmim gereklidir. Elektrolitik
s1v1 dielektrik kirmnim icin gerekli olan ince yalitim film olusmasi i¢in gerekli olan
metal pasiflesmesini saglar.

2. Akim ileten ortam olarak, metal / elektrolit ara ylizeyindeki anot
oksitlenmesinin gerceklesmesi igin gereken temel enerjiyi iletir.

3. Oksidasyon i¢in gerekli olan oksisalt (oksijenli tuz) formunda oksijen
kaynaginin saglanmasini saglar.

4. Elektrolitte bulunan bilesenlerin kaplamalara dahil edilmesine izin vermek,

MAO kaplamalarin 6zelliklerini daha da degistirmek veya gelistirmeyi saglar.

Sekil 3.1°de tipik bir MAO diizenegi verilmistir.

Gii¢ Kaynagi

Voltaj ve Akim
Gostergeleri

Paslanmaz Celik

Kazan (Katot) n\ﬁ%ﬂii
|
( Q =
Numune (Anot W

Sogutma Srvisi
Elektrolitik SlVl\ |

Gii¢ Butonlan

\ -
Havali Sogutma ﬁ__
ve Kanstirma ]

—_—

diizenegi

. R ——
—

Sekil 3.1: MAO tekniginin ekipmanlari.

Mikro ark oksidasyon gelisim siirecine kivil desarji olaylarinin gelisimi ile

paraleldir. Kivileim desarjinin dogasina odaklanan onceki arastirmacilar, elektronik
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¢1g (electronic avalanche), elektronik tiinel etkisi (electronic tunnelling effect), oksit
film desarj merkezi (oxide film dischargecentre) ve kontak parilti desarj elektrolizi
(contact glow discharge electrolysis) gibi gesitli mikro oksidasyon mekanizmasi
modelleri 6nermiglerdir. Fakat MAO yonteminde, anlik desarj olaymin, 6zellikle
desarj bolgelerinde meydana gelen yerel fiziksel ve kimyasal islemlerin
yakalanmasindaki zorlugu yiiziinden desarj ve biiyiime mekanizmas: hala
tartismalidir. Yerokhin, kimyasal olarak bir kaplama olusum mekanizmasi One
stirmistlir. Sekil 3.2 de kaplama olusum mekanizmasinin bir sonraki asamasini,
plazma mikro desarj oksidasyon fenomenlerinin ve kaplama yapisinin analizine ve
ayrica substrat / kaplama / elektrolit ara yiizlerindeki kimyasal reaksiyonlara dayanan
kirilma (breakdown)-kanal-erime etkisini gosterilmektedir. Voltaj-zaman egrisi ise
Sekil 3.3’de gosterilmektedir [12].

MAO kaplamalarinin temel olusum mekanizmasi elektrolit veya elektriksel
parametrelerine (sabit akim veya sabit voltaj) bakilmaksizin genel olarak olusum
mekanizmalar1 benzerdir. Sekil 3.3 de sabit akim modunda, oksidasyon islemi
sirasinda desarj olayinin ve kaplama yapisinin degisikliklerinin semasi verilmistir.

Althik metal yilizeyinde sinirli koruyucu etki saglayabilen bir pasif film
bulundugu bilinmektedir (Sekil 3.2a). MAO kaplamanin ilk kisimlar1 anodizasyonla
aynmidir. Uygulanan voltajin artmasi ile beraber alt tabakaya dik siitunlu bir yapiya
sahip gozenekli oksit yalitim filmi ve ¢ok sayida gaz kabarcigr meydana gelir (Sekil
3.2b). Uygulanan voltaj dielektrik bozunma voltaji esigini astiginda, althik
malzemenin yiizeyindeki yaliim filmi iizerinde yayillmis bazi zayif bolgelerde
dielektrik kirmim meydana gelir (Sekil 3.2¢). Bunun sonucunda numune ylizeyinde
cok sayida ince, diizgiin, beyaz kivilcim olusur ve bu da ¢ok sayida kiiciik diizgiin
mikro gozeneklerin olusmasiyla sonuglanir. Sabit akim modunda, etkili kaplama
bozulmasini saglamak i¢in, geri besleme olarak voltaj artmaya ve nispeten sabit bir
degere ulasmaya zorlanir (Sekil 3.3). Kivilcimlarin rengi ise beyazdan sariya,
turuncu ve kirmiziya doniisiir, sayilari ise azalir. Kivilcimin Sari-turuncu-kirmizi
oldugu asamasi mikro ark agsamasidir ve bu sirada kaplama biiyiime hiz1 daha da
yiiksektir. Kaplama kalinlig1 artmasina dogru orantili olarak gerilim degeri de artar.
Bu sirada kivileim yogunlugu artar fakat kivileim sayisi azalir ve bu da daha piiriizli
yilizey morfolojilerinin elde edilmesine neden olur (Sekil 3.2d ve e). Voltajin daha da
artmasi ile, kaplama malzemelerinin sigramasina ve lokal ciddi ablasyona neden olan

nokta ark desarjlar1 ortaya ¢ikar ve giirtiltiiyle patlar (Sekil 3.2f). Bunun sonucunda
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Mao kaplamada gozenekli ve gevsek kisimlar olusur.  Yiiksek kaliteli Mao
kaplamalar elde etmek i¢in, bu ark desarj asamasindan miimkiin oldugunca

kagmilmalidir [12].

Giiclii Ark Asamasi
i o B

Dogal Yalitkan Geleneksel R P
Film Anodizasyon oy . : 5 % P-,h‘

 Elckirolit

Altlik

(a)

Sekil 3.2: Mikro Ark Oksidasyon isleminin agsamalari.

MAQO kaplama olusum siireci mikro desarj altinda {ic asama altinda
incelenebilir. Sekil 3.2c de gosterildigi gibi gerilim kirinim voltajina ulastiginda
mikro bolgesel kararsizlik nedeniyle c¢ok sayida desarj kanali meydan gelir.
Indiiklenen elektron etkisi ile, kaplama malzemelerinin desarj merkezindeki yiiksek
sicaklik (=2x10%°C) ve yiiksek basingtan (=10°MPa) dolay1 desarj kanallarma hizla
hareket etmesini saglar. Giiglii bir elektrik alan kuvveti altinda, PO4* ve SiO3*" gibi
anyonik bilesenler elektriksel alanin etkisi ile kanallara girer. Ayn1 zamanda, yiiksek
sicaklik ve yiiksek basincin etkisi altindaki gegitler, substratin alagim elementlerinin

kanallara erimesine veya difiize olmasina izin verir.

1. Olusan oksit iiriinler elektrolitin sogutulmasi ile katilasir, bu sayede kaplama
kalinliklar1 desarj kanallarina yakin bolgelerde kalinligi artmasi ile sonuglanir.
Desarj kanallarinin sogumasi ile beraber reaksiyon friinleri kanal duvarlarina
cokelerek desarj kanallarini kapatir.

2.Uretilen gazlar tahliye kanallarindan disar1 ¢ikmak iizere zorlanir ve bunun
sonucunda volkan seklinde sahip kor delikler olusur.

3.0Oksidasyon siireci devam ettigin siirece yukaridaki islemler zayif bolgelerde

tekrarlanarak diizgiin kaplama kalinlikli ylizey olusturmasini saglar.
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Sekil 3.3: MAO islemi sirasinda desarj olaylar1 ve kaplama olusumu semasi.

Sekil 3.3 1 bolgesinde gerilim, ¢ok ince yalitim filminin olustugu geleneksel
anodizasyon agamasina karsilik gelen zamanla dogrusal bir sekilde artar (Sekil 3.2b).
Sekil 3.3 2 bolgesinde voltaj artisi, anot kaplama biiyiimesi ve ¢oziinmesine bagl
olarak oksit film biiylime hizinin azalmasiyla yavaslar.
Sekil 3.3 3 bolgede voltaj, kritik degeri asacak sekilde hizla artar, cok sayida daginik
desarj kanali (Sekil 3.2c¢’de gosterildigi gibi) par¢alanmanin neden oldugu mikro-
bolgesel istikrarsizligin bir sonucu olarak {iretilir ve ayn1 zamanda biiyiik bir oksijen
salimimi eslik eder. Bu biiyiik miktarda oksijenin ortaya ¢ikmasi, mevcut verimliligin
diistiriilmesinin temel nedenidir.
Sekil 3.3 4 bolgede voltaj sabit kalir; bu mikro ark asamasi olarak bilinir. Asamanin
sonunda, gli¢lii nokta ark desarj1 belirir.

Her kivileim desarji olayi, kaplama boyunca bir desarj kanalina karsilik gelir
ve bu da kirmim voltaji, kanallama, erime ve katilasma etkileriyle sonuglanir [12].

Hussein’e gore sekil 3.4’te gosterilen A, B, C olmak iizere ii¢ desarj tipi
bulunmaktadir. A ve C desarj tipleri yiizeydeki mikro gdézeneklerin i¢inde kaynagi
anot olan numune yiizeyinden gelen oksijen gazi sonucu desarji1 ile meydana gelirken
B tipi desarjlar ise kaplamanin dielektrik bozunmasiyla meydana gelirler. B tipi
desarjlar ylizeyle altlik arasinda uzanirlar ayni zamanda ylizeydeki gozenek

goriinlimiinii de olustururlar [15].
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Sekil 3.4: Al malzemenin MAO desarj modellemesinin gosterimi.
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4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Kullanilan Malzeme ve Metot

Bu calismada AZ31B alasimindan olan kullanilmis par¢a numune kesme cihazi
ile 7 tane esit parcaya kesilmis ve yiizeyleri temizlenmistir. Her bir numunenin

boyutu yaklasik olarak 63,5mm*39mm olup kalinliklar1 ise 2,5mm’dir. Hazirlanan

3 2

numunelerin  her birinin hacmi 5200mm’, yilizey alan1 ise 6296mm~ olarak
hesaplanmistir. Bir ile yedi arasi rakamlarla isimlendirilmis olan bu numunelere
farkli degiskenlerle MAO ve ESD ylizey islemleri uygulanmis ve yiizey ozellikleri,
kimyasal 6zellikleri ve fiziksel 6zellikleri incelenmistir. AZ31B alagiminin kimyasal
bilesimi Spectro Maxx marka optik emisyon spektrometre cihazi ile belirlenmis ve

asagidaki tabloda verilmistir.

Tablo 4.1: AZ31B alagiminin kimyasal bilesimi.

Element | Mg | Al | Zn | Mn Si Cu Ca Fe Ni

Agirthik | 94,7 | 3,69 | 1,10 | 0.417 | 0.0280 | <0.0005 | <0.0002 | 0.00390 | <0.0015
%

Sekil 4.1: Kullanilan numunenin ¢izimi.

Hazirlanan yedi numuneden bir tanesine ESD, {i¢ tanesine sadece MAO

kaplama, diger {i¢ tanesine ise ESD+MAO kaplama uygulanarak yedi tane kaplanmis
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numune elde edilmistir. Ug cesit farkli icerikte elektrolit sivi elde edilmis ve esit

siirede tiim numunelere 120dk MAO kaplama yapilarak MAO elektrolit igeriginin

kaplama 6zellikleri iizerindeki etkisi incelenmistir. Elde edilen elektrolit sivilar1 C1,

C2 ve C3 olarak isimlendirilmistir. Yapilan calismalarin genel 6zeti tablo 4.2°de

verilmigtir.

Tablo 4.2: Yapilan ¢alismalarin genel 6zeti.

Numune no | MAO siiresi Yapilan MAO ¢ozeltisi Akim
islemler yogunlugu
1 - ESD - -
2 MAO 8gr/l KOH 0.077A/cm?
3 18gr/1
ESD+MAO NazSi03.5H20 0.0806A/cm?
(C1)
4 MAO 8gr/l KOH 0.0752A/cm?
10gr/1
2 saat NazS103.5H20
5 ESD+MAOQO 5gr/l 0.0717A/cm?
Na2B407.10H20
(C2)
6 MAO 8gr/l KOH 0.0741A/cm?
18gr/1
Naz2Si03.5H20
7 ESD+MAO 5gr/l 0.0765Acm?
Na:2B407.10H20
(C3)
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4.2.ESD Kaplamasimin Uygulanmasi

Elde edilen numunelerden dort tanesine saf Al elektrot ile belirlenen
parametrelerle 3 paso ESD kaplama islemi uygulanmistir. Numuneler mengeneye
sabitlenerek atmosfer ortaminda el ile manuel olarak ESD kaplama islemi

yapilmustir. Pulse’lararasi siire 8us'dir. Tablo 4.3°te ESD parametreleri verilmistir.

Tablo 4.3: Uygulanan ESD isleminin parametreleri.

Darbe formu Dikdortgen
Darbe akim siddeti (amper) 100

Darbe siiresi (us) 100
Elektriksel yiik(mC) 3000
Gerilim(Volt) 17

4.3. MAO Kaplamasinin Uygulanmasi

MAO kaplamasi 0zel olarak imal edilen Mikro Ark Oksidasyon kaplama
Cihaz1 ile yapilmigtir. Numunelere matkap yardimiyla delik agilmis ve kilavuz
acilmistir. Aliiminyum kabloya pafta ile dis dis ac¢ilmistir. Aliiminyum kablo
yardimiyla numune ¢6zelti hazirlanmis kazanin i¢ine sarkitilmistir. Numuneler SOuF
yiik altinda 120dk kaplama islemine tabi tutulmustur.

MAO islemi i¢in 3 farkli ¢ozelti elde edilmistir. Her ii¢ ¢ozelti i¢in 20 It saf su
icerisine farkli agirliklarda KOH, Na2Si03.5H20 ve NaxB4O7.10H20 kullanilmistir.

4.4. XRD Analizinin Uygulanmasi

Her bir numuneden kesilen parcalara igerdikleri fazlarin belirlenebilmesi igin
Cu K. radyasyonu ile 20° ile 90° arasinda 2°/dk hizda ve 0.05°lik adimlarla tarama
islemi yapilmistir. XRD analizinde Bruker D-8 Advance X-ray marka cihaz

kullanilmastir.
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4.5. Erozyon ve Piiriizliliik Testinin Uygulanmasi

Erozyon testi oncesinde her numunenin agirliklar1 hassas tartida ol¢iiliip not
edilmistir. 1000cm® saf suyun igerisine kiitlece %10 HCI ve 80gr/l olacak oranla
allimina tozu eklenmistir. Her bir numuneye sirasiyla 1, 6, 10, 20 ve 30dkaraliklar
ile 1000rpm devirde manyetik karistiricida erozyon testi uygulanmis ve aralarda
numunelerin her birine kiitle kayb1 ve bir noktadan esit 5 farkli agidan olmak tizere
ylzey piriizliliikk testi yapilarak not edilmistir. Yiizey piirtizliilliigii 6l¢timii i¢in

Mitutoyo SJ-400 marka cihaz kullanilmistir.

4.6. Sertlik Testinin Uygulanmasi

ESD ve MAO kaplama yapilan numunelerden hassas kesici ile daha kiigiik
pargalar kesilmis ve numaralandirilarak bakalite alinmistir. Numunenin mikro yapi
ozelliklerini korumak i¢in soguk bakalit tercih edilmistir. Bakalite alinan numuneler
zimpara ve parlatma ylizey hazirlama islemlerinin ardindan alkol ile temizlenerek

sertlik 6l¢limiine hazir hale getirilmistir.

Sertlik dlgme islemi birbirine entegre Zeiss Imager M1M optik mikroskop ve
Anton Paar MHT-10 sertlik 6lgme cihazi ile yapilmistir. Uygulanan kuvvet 20gf,
kuvvete ulasma siiresi 4 saniye, uygulama siiresi ise 5 saniyedir. Altlik malzemeye
ve kaplamanin farkli yerlerinden 6l¢iimler yapilmis ve bu noktalarin Vickers olarak

sertlikleri bilgisayar yazilimi yardimiyla belirlenmistir.

4.7. SEM ve EDX Analizinin Uygulanmasi

SEM analizi isleminde FEI (PHILIPS) XL30 SFEG marka taramali elektron
mikroskobu kullanilmistir. Kaplama yapilan numunenin yiizeyine ve bakalite alinmis
numunenin kesitinden analizler yapilmistir. Numunelere noktasal analiz, EDS

analizi, kaplama kalinlig1 6l¢iimii ve sertlik izlerinin 6l¢iimleri yapilmustir.
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5. GENEL SONUCLAR

5.1. ESD ile Al Kaplanan AZ31B Alasim

AZ31B alasimi saf Al elektrot kullanilarak 3 paso ESD ile kaplama yapilmis
olan numunenin XRD analizi sonuglari sekil 5.1°de verilmistir. XRD grafiginde Mg
(Magnezyum), Ali2Mgi7 intermetalik fazi ve AIN (Aliiminyum nitrit)’ e ait olan
pikler goriilmektedir. Tablo 5.1°de verilen EDS analiz sonucunda ESD kaplama ile
birlikle Al elementinin yiikseldigi goriilmektedir bunun nedeni ESD ile Al
elementinin substrat yiizeyine deposit olmasidir. Bu durum genellikle yiiksek Al
iceriginde olugsan Ali2Mg17 fazinin olugsmasina neden olmustur. Atmosfer ortaminda
bulunan ve kolayca reaksiyona girebilen azot ve oksijenin yapiya katildigi tablo
5.1°de goriilmektedir. Azotun yapiya katilmasi ile XRD analizi sonucunda goriilen
AIN fazi meydana gelmistir.

Sekil 5.2°de ESD ile kaplanmis AZ31B alagiminin yiizey SEM goriintiisii, sekil
5.3’te ise kesit SEM goriintiisii gosterilmektedir. Burdan anlasilacag: iizere altlik
materyal ylizeyinde ortalama 25pum kaplama goriilmektedir. Sekil 5.3°te kesitten
alinan kaplama SEM goriintiisiinde altlik ve kaplama 1s1l genlesme farklarinin
sonucu olarak ortaya ¢ikan ¢atlaklar goriilmektedir.

Sekil 5.5’te mikro sertlik degerleri ve ylizeye olan mesafeleri gosterilmistir.
Sekil 5.6’de ise yiizeyden igeri dogru ortalama sertlik ve standart sapmalarini
gosteren grafik verilmistir. Substrat malzemede ortalama sertlik yaklasik olarak
53HV, kaplama yiizeyindeki ortalama sertlik ise yaklasik olarak 205HV olarak
Olclilmiistiir. Bu sertlik artisinin nedeni olarak sert ve gevrek olan Ali2Mgi7

intermetalik fazinin olusumu oldugu diisiintilmektedir.
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Sekil 5.1: ESD ile Al kaplanmig AZ31B yiizeyinin XRD analizi sonuglari.
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Sekil 5.2: ESD ile Al kaplanmig AZ31B yiizeyinin SEM goriintiisii.
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Sekil 5.3: ESD ile Al kaplanmis AZ31B kesitinin SEM goriintiisii.
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AccV SpotMagn Det WD ———— 50pum : AceV SpotMagn Det WD |——— 20 um
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AccV SpotMagn Det WD |———=—g—} Acc.V  Spot Magn D'EL\VND
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Sekil 5.4: ESD ile Al kaplanmis AZ31B kesitinin geri sagilmis electron
dedektorii (BSE) ile ¢ekilen SEM goriintiisti.

32




172HY- 200875 226HV 2045

[20m)

214HV 20gf'5 208HV 20gfi5

-ﬁ_".-;lm |
4THV 20gf'5

S5THV 20gf5 5THV 20gf'5

AccY SpotMagn Det WD ——{ 50um

150KV 30 500« SE 54 GTU

Sekil 5.5: ESD ile Al kaplanmig AZ31B kesitinin mikro sertlik degerleri.
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Sekil 5.6: ESD ile Al kaplanmis AZ31B kesitindeki mikro sertlik degerlerinin
grafigi.




Sekil 5.7: ESD ile Al kaplanmis AZ31B kesitinin EDS analizi yapilan
noktalari.

Tablo 5.1: ESD ile Al kaplanmig AZ31B kesitinin EDS analizi sonuglari.

Element | % Agirhk % Atomik Oran Net Int. Net int. Error

1. Spot

OK 6,14 9,3 267,29 0,02
MgK 65,27 65,04 9499,81 0
AIK 28,58 25,66 2074,69 0
2.Spot

OK 4,18 6,39 195,56 0,02
MgK 68,36 68,73 10913,1 0
AlK 27,46 24,88 2113,17 0
3.Spot

OK 3,33 5,11 159,68 0,02
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Tablo 5.1: Devam.

MgK 70,26 70,88 11584,66 0
AIK 26,41 24,01 2059,31 0
4.Spot

OK 7,12 10,7 344,14 0,02
MgK 66,52 65,81 10555,78 0
AIK 26,36 23,5 2070,57 0
5.Spot

OK 3,97 6,05 199,48 0,02
MgK 70,89 71,19 12110,89 0
AIK 25,15 22,76 2025,12 0
6.Spot

OK 7,88 11,74 403,25 0,01
MgK 70,86 69,48 11588,87 0
AIK 21,26 18,78 1662,53 0,01
7.Spot

OK 6,56 9,81 357,39 0,02
MgK 74,62 73,49 13111,54 0
AIK 18,82 16,7 1524,17 0,01
Althk

MgK 96,07 96,45 11039,45 0
AIK 3,93 3,55 170,55 0,01

5.2. C1 Elektroliti ile Yapilan MAQO Kaplamalar

AZ31B alasimi C1 elektroliti ile MAO ve ESD+MAO dubleks kaplanmis ve
yapilan analizlerin sonuglar1 asagida verilmistir. MAO kaplama siiresi 120dk olup C1
elektroliti 8gr/l KOH, 18gr/l Na2Si103.5H20 ve 20 litre saf sudan olusmaktadir.

Sekil 5.8°de MAO ve ESD+MAO dubleks kaplama yapilan numunelerin XRD
analizi sonuglart verilmistir. XRD grafiginde Mg (Magnezyum), MgO (periklas) ve
Mg>SiO4 (forsterit)’e ait olan pikler goriilmektedir. MAO yapilan numuneyi
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ESD+MAO kaplama yapilan numuneyle kiyaslandiginda MgO ve Mg2SiO4
piklerinin arttig1 goriilmektedir.

MAO islemini sirasinda althik bilesenleri ylizeye niifuz ederek -elektrolit
bilesenleri ile reaksiyona girerler. Substrattan ara yiizeye niifuz eden Mg
katyonundan MgO olusumu (5.1)’de gosterilmistir. Kullanilan elektrolitteki SiO3*"
anyonlarinin MAO sirasinda olusan ve olduk¢a sicak oldugu bilinen desarj
kanallarina niifuz etmesi sonucunda MgO ile birlikte ergimesi ve reaksiyonu
sonucunda Mg>SiO4 olusumu meydana gelir. Mg2SiO4 olusumu reaksiyonlari (5.2),

(5.3) ve (5.4)’de gosterilmistir [25].

Mg>+0* ->MgO (5.1)
Si03>+2H'—Si02+H20 (5.2)
Si03> 2e—Si02+1/202(5.3)
Si02+2MgO—Mg2Si04 (5.4)

Sirastyla sekil 5.9 ve sekil 5.10°da C1 elektrolit sivasi kullanilarak MAO ve
ESD+MAO kaplama yapilan numunelerin yiizey SEM goriintiileri gosterilmistir.
Kaplama yiizeyi gozenek ve kiigiik parcaciklar igeren gozenekli bir yapidan
olusmaktadir. MAO kaplamalarda tipik olan gézenekli yapis1 alt tabakaya ulasan ark
kanallarindan olugmaktadir [27].

Sadece MAO kaplama yapilan numunenin goézenek sikligi ve boyutunun
ESD+MAO kaplanmig numuneye kiyasla daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Sekil
5.11 ve Sekil 5.12°1 inceledigimizde dubleks kaplama yapilan numunenin
kaplamasinin digerine kiyasla daha kusursuz stabil oldugu goriilmektedir.

Sekil 5.13’te gosterilen C1 elektrolit sivisinda MAO kaplanan numunenin
mikro sertlik izleri incelendiginde altlik sertligi ortalamasinin 66HV kaplama
sertliginin ise ortalama 271HV oldugu hesaplanmistir. Sekil 5.15’te C1 elektrolit
stvist ile ESD+MAO kaplanmis numunenin sertlik izleri incelendiginde substrat
sertliginin ortalamas1 71HV, kaplamanin ortalama sertligi ise 392HV olarak
hesaplanmistir. Oysa ki mohs sertlik olgeginde periklas’in 6, forsterit’in 7 ile ifade
edildigi goz onilinde bulundurulursa XRD analizine gore MAO yapilan numunede
periklas ve forsterit piklerinin yiiksekligi sadece MAO kaplanan numunenin
sertliginin daha yiliksek olmasi gerektigini gostermistir. Fakat sekil 5.15

incelendiginde en distaki mikro sertlik izi alinan yerin gorsel olarak forsterit fazi
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oldugu anlasilmaktadir. Bundan dolay1 kaplama sertligi ortalamasinin yiiksek ¢iktigi

diistiniilmektedir.

EDS sonuglari incelendiginde her iki numunede de oksijen ve silisyum

oraninda artis oldugu goriilmektedir. Elektrolitten diflize olan silisyum oran

beklenildigi gibi kaplama yiizeyinden i¢ce dogru gidildik¢e azalmistir. ESD+MAO

kaplanmis numunenin EDS sonucunda Al oraninin da artmig fakat XRD analizi

sonucunda Al elementinin oksit fazi belirlenememistir.
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Sekil 5.8: ESD ve C1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmig AZ31B yiizeyinin

XRD analizi sonuglari.

37




Sekil 5.9: C1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B ylizeyinin SEM

goruntisu.
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Sekil 5.10: ESD ve C1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B yiizeyinin

SEM gortintiisii.
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Sekil 5.11: C1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin SEM
goruntisu.
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Sekil 5.12: ESD ve Cl1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmig AZ31B kesitinin SEM
goruntisu.
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Sekil 5.13: CI elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ3 1B kesitindeki mikro
sertlik degerleri.
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Sekil 5.14: C1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitindeki mikro sertlik
degerlerinin grafigi.
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Sekil 5.15: ESD ve C1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitindeki
mikro sertlik degerleri.
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Sekil 5.16: ESD ve Cl1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitindeki
mikro sertlik degerlerinin grafigi.
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Sekil 5.17: C1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin EDS analizi

yapilan noktalart.

Tablo 5.2: C1 elektroliti ile 120dk MAO kaplannmis AZ31B kesitinin EDS analizi

sonuglari.
Element % Agirhk % Atomik Oran Net Int. Net. int. Error
1. Spot
OK 27,3 38,03 687,74 0,01
NaK 2,1 2,03 103,34 0,04
MgK 35,59 32,63 2577,08 0
AIK 2,44 2,02 129,46 0,03
SiK 30,09 23,88 1798,65 0,01
KK 2,48 1,41 94,66 0,08
2. Spot
OK 32,75 43,7 1102,29 0,01
NaK 1,29 1,19 71,84 0,06
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Tablo 5.2: Devam.

MgK 433 38,02 3601,29 0
AIK 2,88 2,28 162,86 0,03
SiK 18,71 14,22 1220,57 0,01
KK 1,08 0,59 48,12 0,15
3. Spot

OK 27,59 37,05 899,06 0,01
MgK 62,33 55,08 4930,55 0
AIK 4,97 3,96 217,38 0,02
SiK 5,11 3,91 264,19 0,02
4. Spot

MgK 94,55 95,06 11187,77 0
AIK 5,45 4,94 246,69 0,01
5. Spot

MgK 94,66 95,17 11479,83 0
AIK 5,34 4,83 247,35 0,01
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Sekil 5.18: ESD ve Cl1 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin EDS
analizi yapilan noktalar.

Tablo 5.3: ESD ve CI elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin
EDS analizi sonuglari.

Element | % Agirhk | % Atomik Oran Net Int. | Net. int. Error
1. Spot

OK 26,02 37,16 594,26 0,01
NaK 1,31 1,3 62,93 0,06
MgK 20,72 19,47 1499,82 0,01
AIK 14,38 12,17 881,39 0,01
SiK 34,64 28,18 2074,47 0,01
KK 2,94 1,72 109,93 0,09
2. Spot

OK 24,99 36,11 511,88 0,01
NaK 5,19 5,21 238,65 0,02
MgK 18,47 17,56 1220,8 0,01
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Tablo 5.3: Devam.

AIK 13,75 11,78 804,08 0,01
SiK 30,68 25,25 1774,46 0,01
KK 6,93 4,09 252,96 0,02
3. Spot

OK 25,38 36,64 482,17 0,01
NaK 3,5 3,52 148,89 0,03
MgK 18,98 18,03 1185,33 0,01
AIK 14,25 12,2 778,2 0,01
SiK 31,24 25,69 1675,58 0,01
KK 6,65 3,93 224,68 0,03
4. Spot

OK 21,89 30,57 499,69 0,01
NaK 1,37 1,33 60,49 0,06
MgK 57,08 52,46 3579,04 0
AIK 7,32 6,07 265,34 0,02
SiK 11,25 8,95 466,32 0,01
KK 1,09 0,62 34,13 0,19
5. Spot

MgK 93,92 94,49 9086,23 0
AIK 6,08 5,51 226,27 0,01
6. Spot

MgK 94,27 94,81 9915,05 0
AIK 5,73 5,19 231,15 0,01

5.3. C2 Elektroliti ile Yapilan MAQO Kaplamalar

AZ31B alasimi C2 elektroliti ile MAO ve ESD+MAO dubleks kaplanmis ve
yapilan analizlerin sonuglar1 asagida verilmistir. MAO kaplama siiresi 120dk olup C2
elektroliti 8gr/l KOH, 10gr/l Na2Si03.5H20, 5gr/l Na:B4O7.10H20 ve 20 litre saf

sudan olusmaktadir.

45




Sekil 5.19°de MAO ve ESD+MAO dubleks kaplama yapilan numunelerin
XRD analizi sonuglar1 verilmistir. XRD grafiginde Mg (Magnezyum), MgO
(periklas), Mg2Si104 (forsterit) ve MgAl>O4 (spinel)’e ait olan pikler goriilmektedir.
MAO yapilan numuneyi ESD+MAO kaplama yapilan numuneyle kiyaslandiginda
MgO ve MgxSiOs4 piklerinin arttig1 goriilmektedir. MgAl20O4 fazinin mohs dlgeginde
7,5-8 ile ifade edildigi ve ayn1 zamanda kaplamalarin korozyon direncini de artirdigi
bilinmektedir.

Sekil 5.24 ve sekil 5.26’deki mikro sertlik sonuglari incelendiginde C2
elektroliti ile MAO kaplanan numunenin althik materyal sertligi ortalamast 63HV
kaplama sertligi ortalamasi 467HV olarak hesaplanmistir. C2 elektroliti ile
ESD+MAO kaplanan numunenin ise altlik sertligi ortalamas1 66HV kaplama sertligi
ortalamast 414HV olarak hesaplanmistir. ESD+MAO kaplamada MgAlos4 fazi
meydana gelmesine karsin XRD analiz sonuglarinda MAO kaplama yapilan
numunenin MgO ve MgxSiO4 piklerinin belirgin azalmasindan dolayr mikro sertlik
degerinde azalma oldugu diisiiniilmektedir.

Sekil 5.22’de C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesit SEM
goriintlisli gosterilmektedir. Sekil 5.23’te ise ESD ve C2 elektroliti ile 120dk MAO
kaplanmis AZ31B kesitinin SEM goriintiisii gosterilmektedir. Sekil 5.22°de goriintii
incelendiginde kaplama dis ve dis kisman gore daha az kusurlu i¢ yogun bolge olmak
tizere iki kistmdan olustugu goriilmektedir. C1 elektroliti ile yapilan kaplamalarla
kiyaslanirsa C2 elektroliti ile yapilan kaplamalarin kalinliginin arttig1 gortilmektedir.
Bunun nedeni ise elektrolit icindeki boraksin suda ¢dziinmesi ile olusan B4O7*
iyonlarinin ayrigmasit sonucunda olusan ekstra oksijen iyonlarmin kaplama
kalinligin1 artmas1 ve kaplamalarin daha piiriizsiiz ve yogun olmasina sebep olmasi
ve pasiflesmeyi iyilestirmesidir [15].

Sirastyla C2 elektroliti ile MAO ve ESD+MAO kaplama yapilan tablo 5.4 ve
tablo 5.5 incelendiginde yapiya elektrolitten bor elementinin diflize oldugu
goriilmektedir. XRD analizi sonucunda bor’a ait fazlar belirlenememistir fakat
yapida bor elementinin varligit EDS analizi sonucunda belirlenmistir. ESD+MAO
yapilan numunenin EDS analizinde Al elementi oraninda MAO yapilan numuneye

kiyasla artig olmustur.
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Sekil 5.19: ESD ve C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B ylizeyinin
XRD analizi sonuglari.

Sekil 5.20: C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B yiizeyinin SEM
goruntust.
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Sekil 5.21: ESD ve C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ3 1B ylizeyinin
SEM goriintiisii.
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Sekil 5.22: C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin SEM
goruntisu.
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Sekil 5.23: ESD ve C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin
SEM goriintiisii.
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Sekil 5.24: C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitindeki mikro sertlik
degerleri.
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Sekil 5.25: C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitindeki mikro sertlik
degerlerinin grafigi.
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Sekil 5.26: ESD ve C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B
kesitindeki mikro sertlik degerleri.
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Sekil 5.27: ESD ve C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B
kesitindeki mikro sertlik degerlerinin grafigi.

Sekil 5.28: C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin EDS analizi
yapilan noktalari.
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Tablo 5.4: C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplannmis AZ31B kesitinin EDS analizi

sonuclari.
Element | % Agirhk | % Atomik Oran Net int. | Net. int. Error
1. Spot
BK 37,99 53,15 69,58 0,03
OK 27,78 26,27 1502,76 0,01
NaK 1,69 1,11 191,52 0,03
MgK 24,94 15,52 4209,88 0
AlK 1,8 1,01 244,87 0,02
SiK 4,67 2,51 706,01 0,01
KK 1,13 0,44 107,01 0,07
2. Spot
BK 32,72 48,64 29,71 0,05
OK 21,34 21,43 716,7 0,01
NaK 0,28 0,19 20,62 0,21
MgK 40,32 26,65 4377,76 0
AIK 2,69 1,6 194,5 0,02
SiK 2,44 1,4 201,93 0,02
KK 0,21 0,09 11,65 0,55
3. Spot
BK 33,26 49,79 28,29 0,05
OK 17,68 17,88 563,82 0,01
NaK 0,18 0,13 13,74 0,49
MgK 4476 29,8 4819,19 0
AIK 2,15 1,29 145,53 0,03
SiK 1,86 1,07 146,1 0,03
KK 0,11 0,05 5,99 0,03
4. Spot
BK 33,93 50,29 36,23 0,04
OK 18,92 18,95 734,63 0,01
NaK 0,45 0,31 40,09 0,11
MgK 429 28,28 5545,37 0
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Tablo 5.4: Devam.

AIK 1,94 1,15 161,59 0,02
SiK 1,63 0,93 157,21 0,03
KK 0,23 0,1 15,35 0,41
5. Spot

BK 36,53 53,35 32,02 0,04
OK 16,69 16,47 512,7 0,01
NaK 0,02 0,01 1,22 0,91
MgK 44,06 28,61 4702,11 0
AIK 1,4 0,82 94,54 0,04
SiK 1,29 0,73 100,98 0,06
KK 0,01 0 0,3 0,76
6. Spot

BK 36,06 52,38 33,41 0,04
OK 19,81 19,45 634,89 0,01
NaK 0,13 0,09 9,88 0,59
MgK 39,81 25,71 4275,77 0
AIK 2,25 1,31 161,04 0,03
SiK 1,82 1,02 148,58 0,04
KK 0,11 0,04 6,03 0,56
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Sekil 5.29: ESD ve C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin
EDS analizi yapilan noktalar1.

Tablo 5.5: ESD ve C2 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin
EDS analizi sonuglari.

Element | % Agirhk | % Atomik Oran Net Int. | Net. int. Error
1. Spot

BK 37,23 53,72 43,32 0,04
OK 21,87 21,32 871,66 0,01
NaK 0,17 0,11 15,37 0,41
MgK 23,28 14,94 3225,27 0
AIK 9,82 5,68 1085,59 0,01
SiK 7,55 4,19 854,04 0,01
KK 0,08 0,03 5,71 0,56
2. Spot

BK 41,46 53,13 37,07 0,04
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Tablo 5.5: Devam.

OK 15,39 14,83 447,18 0,01
NaK 0,05 0,03 3,73 0,68
MgK 25 15,86 2819,53 0
AIK 10,41 5,95 903,06 0,01
SiK 7,59 4,17 668,71 0,01
KK 0,1 0,04 5,63 0,56
3. Spot

BK 8,55 16,96 0,84 0,41
OK 15,27 20,47 68,42 0,03
NaK 0,87 0,81 10,07 0,24
MgK 49,21 43,41 819,17 0,01
AIK 7,18 5,71 73,94 0,04
SiK 10,55 8,06 122,13 0,03
KK 8,36 4,59 69,84 0,05
4. Spot

BK 36,34 52,65 35,97 0,04
OK 21,63 21,17 712,05 0,01
NaK 0,71 0,48 53,66 0,08
MgK 30,99 19,96 3457,73 0
AIK 4,55 2,64 374,48 0,01
SiK 4,96 2,77 448,6 0,01
KK 0,82 0,33 48,61 0,13
5. Spot

BK 41,15 57,38 43,27 0,04
OK 20,89 19,69 658,21 0,01
NaK 0,91 0,6 68,03 0,06
MgK 29,58 18,34 3224,66 0
AIK 2,12 1,19 173,08 0,03
SiK 4,88 2,62 444,24 0,01
KK 0,46 0,18 26,89 0,22
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5.4. C3 Elektroliti ile Yapilan MAQO Kaplamalar

AZ31B alasimi C3 elektroliti ile MAO ve ESD+MAO dubleks kaplanmis ve
yapilan analizlerin sonuglar1 asagida verilmistir. MAO kaplama siiresi 120dk olup C3
elektroliti 8gr/l KOH, 18gr/l Na2Si03.5H20, 5gr/l Na:B4O7.10H20 ve 20 litre saf
sudan olusmaktadir.

Sekil 5.30°da C3 elektroliti kullanilarak MAO ve ESD+MAO dubleks kaplama
yapilan numunelerin XRD analizi sonuglar1 verilmistir. XRD grafiginde Mg
(Magnezyum), MgO (periklas) ve Mg:>S104 (forsterit)’e ait olan pikler goriilmektedir.

Sekil 5.33’de goriintii incelendiginde kaplama yapisi icerisinde ¢ok fazla kusur
iceren gevsek dis bolge ve goreceli olarak daha az kusur igeren yogun ve siki i¢
bolgeden olustugu goriilmektedir [15].

Sekil 5.35 ve sekil 5.37°deki mikro sertlik sonuglari incelendiginde C3
elektroiti ile MAO kaplanan numunenin altlik sertligi ortalamasi 60HV kaplama
sertligi ortalamasi 519HV olarak hesaplanmistir. C3 elektroliti ile ESD+MAO
kaplanan numunenin ise altlik sertligi ortalamas1 51HV kaplama sertligi ortalamasi
340HV olarak hesaplanmistir. MAO yapilan numuneyi ESD+MAO kaplama yapilan
numuneyle kiyaslandiginda MgO ve Mg:SiOs piklerinin belirgin olarak arttig1
goriilmektedir ve bunun sonucu olarak MAO yapilan numunenin kaplama sertligi
ESD+MAO dubleks kaplama yapilan numuneden yiiksektir.

Sekil 5.33’te C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesit SEM
goriintiisii gosterilmektedir. Gorilintli incelendiginde kaplama dis ve i¢ yogun bolge
olmak iizere iki kisimdan olustugu goriilmektedir. Sekil 5.34’te ise ESD ve C3
elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin SEM goriintiisii
gosterilmektedir. Kaplamanin diizensizligi MAO kaplama prosesi sirasinda kopma
olmus olabilecegini gostermektedir. Giindiiz ve arkadaslar1 yaptig1 bir ¢alismada saf
Mg tizerine 4gr/l KOH, 10gr/l Na2Si03.5H20 ve 3gr/l Na:B4O7.10H20 kullanilarak
hazirlanan bir elektrolit ile 120dk MAO kaplama yaptig1 c¢alismada artan Al
miktartyla birlikte kaplama kalinliginin azaldigi, kaplama/altlik ara yiizeyinin dalgali
bir hale geldigi ve kaplamanin bazi bolgelerinin kesitten koptugu goézlemlemistir
[15].

Sirasiyla C3 elektroliti ile MAO ve ESD+MAO kaplama yapilan tablo 5.6 ve
tablo 5.7 incelendiginde yapiya beklendigi gibi elektrolitten B, Na, Si ve K
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elementlerinin diflize oldugu goriilmektedir. C2 elektrolit ile yapilan caligmaya
benzer sekilde XRD analizi sonucunda bor’a ait fazlar belirlenememis, fakat yapida

bor elementinin varligi EDS analizi sonucunda belirlenmistir.
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Sekil 5.30: ESD ve C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B yiizeyinin
XRD analiz sonuglari.
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Sekil 5.31: C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmig AZ31B yiizeyinin SEM
goruntusu.
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Sekil 5.32: ESD ve C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B yiizeyinin
SEM gortintiisii.
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Sekil 5.33: C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin SEM
goruntist.
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Sekil 5.34: ESD ve C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin
SEM goriintiisii.
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Sekil 5.35: C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitindeki mikro sertlik
degerleri.
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Sekil 5.36: C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitindeki mikro sertlik
degerlerinin grafigi.
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Sekil 5.37: ESD ve C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B
kesitindeki mikro sertlik degerleri.
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Sekil 5.38: ESD ve C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B
kesitindeki mikro sertlik degerlerinin grafigi.

61



Sekil 5.39: C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmig AZ31B kesitinin EDS analizi
yapilan noktalar.

Tablo 5.6: C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin EDS analizi

sonugclari.
Element | % Agirhk | % Atomik Oran Net Int. | Net. int. Error
1. Spot
BK 39,15 56,28 35,93 0,04
OK 18,52 18 571,68 0,01
NaK 0,16 0,11 12,58 0,58
MgK 26,44 16,9 3016,11 0
AIK 1,3 0,75 113,8 0,04
SiK 14,3 7,91 1384,07 0,01
KK 0,14 0,06 8,12 0,55
2. Spot
BK 32,43 48,66 29,35 0,05
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Tablo 5.6: Devam.

OK 21,5 21,8 714,75 0,01
NaK 0,85 0,6 65,31 0,06
MgK 32,59 21,74 3645,74 0
AIK 1,69 1,02 138,12 0,03
SiK 10,06 5,81 922,78 0,01
KK 0,88 0,36 51,5 0,13
3. Spot

BK 37,3 53,86 36,89 0,04
OK 18,83 18,37 629,06 0,01
NaK 0,38 0,26 30,37 0,16
MgK 38,61 24,79 4419,39 0
AIK 1,99 1,15 153,77 0,03
SiK 2,72 1,51 239,78 0,03
KK 0,16 0,06 9,43 0,56
4. Spot

BK 35,73 53,16 21,11 0,06
OK 13,78 13,86 295,81 0,02
NaK 0,18 0,13 9,95 0,59
MgK 45,19 29,9 3515,2 0
AIK 2,07 1,24 99,99 0,03
SiK 2,88 1,65 160,17 0,02
KK 0,17 0,07 6,32 0,56
5. Spot

BK 38,06 55,25 29,92 0,05
OK 15,66 15,37 421,06 0,02
NaK 0,1 0,07 6,73 0,62
MgK 40,12 25.9 3895,91 0
AIK 2,13 1,24 135,97 0,03
SiK 3,82 2,13 277,41 0,02
KK 0,1 0,04 4,92 0,56
6. Spot
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Tablo 5.6: Devam.

BK 37,81 54,47 36,43 0,04
OK 18.76 18,26 606,56 0,01
NaK 0.27 0,18 20,87 0,21
MgK 36,32 23,26 4082,65 0
AIK 2,78 1,6 215,47 0,02
SiK 3,88 2,15 338,37 0,02
KK 0,18 0,07 10,19 0,55
7. Spot

BK 38,24 55,29 33,02 0,04
OK 16,22 15,85 470,73 0,01
NaK 0,16 0,11 11,84 0,58
MgK 40,3 2591 4181,99 0
AIK 2,29 1,33 155,77 0,03
SiK 2,57 1,43 199,33 0,02
KK 0,22 0,09 11,45 0,55
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Sekil 5.40: ESD ve C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin
EDS analizi yapilan noktalari.

Tablo 5.7: ESD ve C3 elektroliti ile 120dk MAO kaplanmis AZ31B kesitinin EDS
analizi sonuglart.

Element | % Agirhk | % Atomik Oran Net Int. | Net. int. Error
1. Spot

BK 42,89 59,95 38,54 0,04
OK 15,57 14,7 425,09 0,02
NaK 0,39 0,26 27,79 0,12
MgK 34,14 21,22 3460,18 0
AIK 5,05 2,83 357,02 0,02
SiK 1,87 1,01 145,19 0,04
KK 0,08 0,03 4,25 0,56
2. Spot

BK 38,37 54,19 55,73 0,03
OK 22,59 21,56 1043,41 0,01
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Tablo 5.7: Devam.

NaK 1,09 0,72 111,73 0,04
MgK 34,09 21,41 5101,31 0
AIK 1,64 0,93 175,66 0,03
SiK 2,1 1,14 255,27 0,02
KK 0,13 0,05 10,02 0,55
3. Spot

BK 34,5 51,26 26,15 0,05
OK 16,81 16,88 467,94 0,01
NaK 0,01 0,01 0,93 0,99
MgK 44,71 29,54 4286,37 0
AIK 2,17 1,29 130,66 0,03
SiK 1,74 0,99 120,78 0,04
KK 0,06 0,03 3,08 0,57
4. Spot

BK 33,14 49,45 30,33 0,05
OK 18,83 18,99 644,01 0,01
NaK 0,12 0,09 9,78 0,59
MgK 43,82 29,08 4981,51 0
AIK 2,38 1,42 172,31 0,03
SiK 1,63 0,94 136,35 0,03
KK 0,08 0,03 4,87 0,57
5. Spot

BK 33,52 48,99 32,95 0,04
OK 23,92 23,62 838,97 0,01
NaK 0,22 0,15 16,57 0,33
MgK 38,92 25,9 4252,29 0
AIK 1,85 1,08 137,65 0,03
SiK 1,47 0,83 125,31 0,04
KK 0,09 0,04 5,38 0,57
6. Spot

BK 33,53 49,38 34,79 0,04
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Tablo 5.7: Devam.

OK 21,49 21,38 808,39 0,01
NaK 0,29 0,2 23,65 0,2
MgK 41,82 27,39 5036,88 0
AIK 1,58 0,93 124,49 0,03
SiK 1,22 0,69 111,19 0,04
KK 0,09 0,03 5,37 0,57
7. Spot

BK 32,14 47,94 37,78 0,04
OK 21,25 21,42 935,64 0,01
NaK 0,69 0,49 67,05 0,06
MgK 42,1 27,93 5882,04 0
AIK 2,49 1,49 228,19 0,02
SiK 1,16 0,67 122,35 0,04
KK 0,16 0,06 11,3 0,55

5.5. Erozyon ve Piiriizliiliik Testi Sonug¢lari

Islemsiz ve kaplama yapilmis numunelere erozyon testi yapilmustir. Sekil
5.41’da stlireye gore yiizde olarak kiitle kaybi, sekil 5.42’de numunelerin
baslangigtaki ortalama piiriizlilikk degerleri verilmistir. Sekil 5.41°a gore 30dk
sonunda en ¢ok kiitle kayb1 C1 elektroliti ile MAO kaplanan numunede goriilmiistiir.
C2 elektroliti ile ESD+MAO kaplanan numune de ise en az kiitle kayb1 goriilmiistiir.

C1 elektroliti 8gr/l KOH, 18gr/l Na2Si03.5H20, 20 litre saf sudan, C2 elektroliti
8gr/l KOH, 10gr/l Na2Si03.5H20, 5gr/l Na:B4O7.10H20, 20 litre saf sudan C3
elektroliti ise 8gr/l KOH, 18gr/l Na2Si03.5H20, 5gr/l Na2B40O7.10H20 ve 20 litre saf
sudan olusmaktadir.

Karsilikli temas eden yiizeylerin piiriizliiliikleri, yilizeyin siirtiinme ve asinma
davranmisimi etkiler. Bu nedenle kaplama islemi sonrasinda, yilizey piiriizliiliigiiniin
bilinmesi gerekmektedir. Gerek taban malzemesinin, gerek de kaplamanin yiizey
purtizliliigiiniin diisiik olmasi istenir. Taban malzemesinin yiizey pilriizliligiiniin
ylksek olmasi kaplama yapisinda i¢ gerilme miktarinin fazla olmasina neden olur.

Bu ise kaplamanin taban malzemesine yapismasini olumsuz yonde etkiler [30].
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Sekil 5.42°de en diisliik piirtizlilik degeri islemsiz AZ31B numunesinde
Olctilmiistiir. En yiiksek piiriizliilik degeri C3 elektroliti ile ESD+MAO kaplama
yapilan numunede Ol¢iilmiistiir.

ESD kaplama ile elektrottan kopan kiitle altlik iizerine depozit olur ve ylizeyde
splash denilen deposit damlaciklarint olusturur bunun sonucunda ylizey
piiriizliliigiiniin artmasina neden olur.

MAO kaplama ile piiriizliiliikk degerlerindeki artisin sebebi olarak ark kanallar
icerisindeki  lokal ergimelerden ve erimis malzemenin  dagilimindan
kaynaklanmaktadir [28].

Olgiilen piiriizliiliik degeri kullanilan elektrolit ile degisiklik gostermistir.
ESD+MAO uygulanan numunelerin priizliliikklerin degeri sadece MAO uygulanan

numunelere gore yliksek ¢ikmustir.
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Sekil 5.41: Erozyon testi sonucunda numunelerin siireye gore kiitle
kayiplarinin karsilastirilmasi.
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Sekil 5.42: Numunelerin ortalama piiriizliiliiklerinin karsilastirilmasi.
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5. SONUC

AZ31B alasiminindan elde edilen numunelere ESD kaplama ve C1, C2, C3
ismi verilen ii¢ farkli elektrolit ile MAO, ESD+MAO kaplama yapilmistir. MAO
kaplama siiresi 120dk olarak uygulanmigtir. C1 elektroliti 8gr/l KOH, 18gr/l
Na2Si103.5H20, 20 litre saf sudan, C2 elektroliti 8gr/l KOH, 10gr/l Na2Si03.5H20,
5gr/l Na2B4O7.10H20, 20 litre saf sudan C3 elektroliti ise 8gr/l KOH, 18gr/l
NazSi03.5H20, 5gr/l Na:B4O7.10H20 ve 20 litre saf sudan olugmaktadir. ESD
kaplama saf Al elektrot ile 3 paso, MAO kaplama islemleri ise 120dk uygulanmistir.
Elde edilen numunelerin sertlikleri, faz yapilari, erozyon dayanimlari, yiizey

piriizliiliikkleri ve elementel yapilar1 incelenmistir ve asagidaki sonuclara ulasilmistir.

1. ESD kaplama yapilan numunede Mg (Magnezyum), Ali2Mgi7 intermetalik fazi
ve AIN (Aliiminyum nitrit) fazlar1 elde edilmistir. AIN fazi atmosferden gelen
azot elenmentinin yapiya diflize olmasiyla olusmustur. AIN ve Ali2Mgi7 fazlarinin
varligindan dolay: sertligin dort kat arttig1 diigiiniilmektedir.

2. MAO ve ESD+MAOQO kaplanan numunelerin hepsinde Mg, MgO (periklas),
Mg>SiO4 (forsterit), fazlart meydana gelmis ve siddetlerinin degisimi sertligi
degistirmistir. Digerlerinden farkli olarak 8gr/l KOH, 10gr/l Na>2Si03.5H20, 5gr/l
Na:B407.10H20, 20 litre saf sudan olusan elektrolit ile yapilan ESD+MAO
kaplamasinda MgAl204 (spinel) fazi elde edilmistir. ESD+MAO kaplama yapilan
numunelerde periklas ve forsterit fazlar1 daha diisiikken MAO kaplama uygulanan
numunelerde daha fazladir. ESD+MAO dubleks kaplamalarda yapida Al element
orani arttiysa da ¢aligmanin asil amaci olan Aliimina fazlar1 belirlenememistir.

3. 8gr/l KOH, 18gr/l Na>Si03.5H20, 20 litre saf sudan olusan elektrolit ile yapilan
MAO kaplamada 271HV, ESD+MAO kaplamada 392HV, 8gr/l KOH, 10gr/l
Na2Si03.5H20, 5gr/l Na:B4O7.10H20, 20 litre saf sudan olusan elektrolit ile
yapilan MAO kaplamada 467HV, ESD+MAO kaplamada 414HV, 8gr/l KOH,
18gr/l Na2Si03.5H20, 5gr/l Na2B40O7.10H20 ve 20 litre saf sudan olusan elektrolit
ile yapilan MAO kaplamada 519HV, ESD+MAO kaplamada ise 340HV olan
substrat sertliklerinden defalarca yiiksek olan sertlikler elde edilmistir. En yiiksek
sertlik 8gr/l KOH, 18gr/l Na2Si03.5H20, 5gr/l Na:B4O7.10H20 ve 20 litre saf

sudan olusan elektrolit ile MAO kaplanan numunede elde edilmistir.
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4. Yapilan erozyon testi sonucunda en ¢ok kiitle kayb1 8gr/l KOH, 18gr/l
NaxSi03.5H20, 20 litre saf sudan olusan elektrolit ile yapilan MAO kaplamada
olurken en az kitle kaybi 8gr/l KOH, 10gr/l NaxSiO3.5H20, Sgr/l
Na:B407.10H20, 20 litre saf sudan olusan elektrolit ile yapilan ESD+MAO
kaplamasinda gerceklesmistir. AZ31B numunesinde ylizey piiriizliliigli daha
diisiikken kaplama yapilan numunelerde artmistir. ESD+MAO yapilan
numunelerin piiriizlilikleri sadece MAO islemi yapilan numunelere gore daha
fazladir. Yiizey piiriizliliikleri kullanilan elektrolit siviya gore degiskenlik
gostermislerdir. En yiiksek piiriizlillik 8gr/l KOH, 18gr/l Na2Si03.5H20, 5gr/l
Na:B4O07.10H20 ve 20 litre saf sudan olusan elektrolit sivisinda, en diisiik
plirtizliiliik ise elektroliti 8gr/l KOH, 10gr/l Na2S103.5H20, 5gr/l Na2B4+O7.10H20,
20 litre saf sudan olusan elektrolit sivisinda yapilan ¢alismada elde edilmistir.

5. Elektrolitinde boraks katkis1 olan elektrolit sivilariyla kapilan MAO
kaplamalarda borakstan gelen ekstra oksijen iyonlar1 sayesinde daha kalin

kaplamalar elde edilmistir.
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