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Al-6082 ALASIMININ MiKRO ARK OKSIDASYONUNDA ELEKTROLIT
KATKISI OLARAK KARBON NANOTUPUN ETKIiLERI

OZET

Aliminyum, sahip oldugu 2.7 g/cm®lik yogunlugu ile demir, celik, titanyum gibi
yapisal malzemeler arasinda en hafif metallerden biridir. Bu hafifligi sayesinde basta
otomotiv ve havacilik sektorii olmak tizere birgok sektorde kullanilan aliiminyum
alasimlariin 6zellikle agirlik tasarrufunun 6nemli oldugu bilgisayar, telefon gibi
giinliik kullanim alanlar1 oldukga fazladir. Aliminyum alasimlari sahip olduklari
yuksek korozyon direnci, yiiksek islenebilirlik ve yiiksek 1s1l iletkenlik 6zellikleri ile
tercih sirasinda oOncelikli 6neme sahip malzemelerdir. Bu o6zelliklerinin yanisira,
aliminyum alasimlar1 geri doniisebilme, tasarimlarindaki agirligin azaltilmasina
bagl olarak yakit tliketimini azaltarak tasarruf saglayabilme ve dolayisiyla havaya
birakilan zarali egzoz gazini azaltma o6zellikleriyle de cevre dostu malzemelerdir.

Aliiminyum alagimlari mekanik ve korozyon oOzellikleri bakimindan bir¢ok iyi
Ozellik gostermesine ragmen diisik yilizey sertligi ve diisik asmmma direnci
aliminyum alagimlarinin bazi uygulama alanlarinda kullanimi agisindan problem
teskil etmektedir. Cilinkii bu dezavantajlar aliiminyum alasimlar1 ile yapilan
pargalarin kullanim Omriinii azaltmaktadir. Yapilan aragtirmalarin gosterdigi iizere bu
problemlerin asilabilmesi ancak c¢esitli yiizey islemleri ile miimkiin olabilmektedir.

Gunlmuzde aliminyum alagimlarinda goriilen disiik yilizey sertligi ve asinma
direnci problemlerinin ¢6zimi icin mikro ark oksidasyon, anodizasyon, sol-jel,
fiziksel buhar biriktirme, kimyasal buhar biriktirme gibi pek ¢ok kaplama teknolojisi
mevcuttur. Bu ylzey kaplama teknolojileri icerisinde mikro ark oksidasyon
teknolojisi son yillarda siirekli gelisme gostererek, gerek ekonomik gerekse cevre
dostu bir teknoloji olmasiyla dnemli bir yere sahiptir. Bu teknoloji sayesinde her
tirlii aliminyum alagim1 kolay bir sekilde kaplanabilmekte, Gstin yiizey ozellikleri
saglanabilmektedir. Mikro ark oksidasyon teknolojisi temel olarak geleneksel anodik
prosesine benzemekle beraber gerek islem parametreleri gerekse uygulanan yiiksek
voltaj/akim ile birlikte saglanan 1yi Ozellikler bakimindan geleneksek anodik
oksidasyon metodundan ayrilmaktadir.

Mikro ark oksidasyon islemi yiizeyde kontrollii oksit tabakasi olusumu saglayan bir
islemdir. Bu islem elektrolit igerisine batirilmis anot numuneye negatif voltaj, katoda
ise pozitif voltaj uygulanmasi ile malzeme yiizeyinde ark olusturma prensibine
dayanir. Olusan bu arklar sayesinde numune ylizeyinde oksit tabakasi olusur. Mikro
ark oksidasyon siireci, anoda negatif voltaj uygulamasi ile baglar ve uygulanan voltaj
kritik bozunum voltaj1 (dielectric breakdown) degerini astiginda malzeme ylizeyinde
ark olusumu seklinde olur. Mikro ark oksidasyon metodunda elektrolit olarak cevre
dostu alkali esasli elektrolitler kullanilir. Bu yontem sayesinde istenilen diizeyde
oksit tabakasi kalinligi, sertligi, porozite oran1 ve yapigsma kuvveti gibi ozellikler
uygun islem parametreleri secilerek nispeten diisiik maliyette kaplamalar elde
edilebilir. Bu yoniiyle mikro ark oksidasyon teknolojisi bir¢ok diger teknolojiye
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kiyasla avantajli bir goriinim ortaya koymaktadir. Aliiminyum alasimlarinin
mekanik 6zellikleri, korozyon ve asinma direngleri mikro ark oksidasyon sayesinde
yiizeyde olusturulan seramik filmleri ile gelistirilebilmektedir.

Bu calismada 6082 kalite Al alasgimina elektrolit iceriginde karbon nanotiip
ilaveli/ilavesiz olarak mikro ark oksidasyon islemi uygulanmis ve bu islem sonunda
olusan oksit tabaka halindeki kaplamanin ylizey 6zelliklerine, mekanik 6zelliklerine
cesitli islem parametrelerinin etkisi incelenmistir. 6082 kalite aliiminyum alasiminin
mikro ark oksidasyonunda aliiminat esasli bazik elektrolitlere 400 V-80 V ve 300 V-
60 V (pozitif-negatif voltaj) olarak iki farkli voltaj uygulanmistir. Voltaj kontrolll
olarak gergeklestirilen mikro ark oksidasyon proseslerinde pozitif/negatif voltaj
uygulanma sdresi ile bu sureler arasindaki bekleme siiresi parametreleri sabit
tutularak, pozitif/negatif voltaj degerleri, karbon nanotiip miktari, elektrolit bilesimi
ve islem siiresi degistirilmistir. Aliiminat esashi elektrolitlere karbon nanotiip
ilavesi/ilavesiz yapilarak, 6082 kalite aliiminyum alasimma mikro ark oksidasyon
islemiyle olusturulmus oksit tabakasi ile kapli numunelerin mikro yiizey
incelemeleri, kesit incelemeleri, kaplama kalinlig1 oOl¢limleri, yiizey piiriizliligi
Olgtimleri, ylizey porozite yiizde hesaplamalari, mikro sertlik dlgimleri, X-iginlari
difraksiyonu (XRD) analizleri, , asinma testleri yapilmistir.

Deneysel calismalarin sonuglar irdelendiginde; yiiksek voltaj ile yapilan mikro ark
oksidasyon isleminde karbon nanotip ilavesinin genel olarak kaplama kalinligini
azalttigr gortliirken, diisiik voltaj ile ayni siirede yapilan karbon nanotip ilaveli
mikro ark oksidasyonda belirli bir karbon nanotiip miktarina kadar kaplama
kalimliginin arttig1, daha sonra azaldigi tespit edilmistir. Yapilan piirtizliilik
incelemelerinde, ayni voltaj altinda mikro ark oksidasyon isleminde artan karbon
nanotiip ve siireyle birlikte piiriizliiliik degerlerinin de arttig1 gézlemlenmistir. Gerek
yiiksek voltaj, gerekse diisiik voltaj ile yapilan mikro ark oksidasyon islemlerinde
artan karbon nanotlip miktari ile birlikte porozite yiizdesinin azaldigi goriilmiistiir.
Mikro ark oksidasyon uygulanmig karbon nanotiip ilaveli numunelerin ayni1 voltajda
karbon nanotiip ilavesiz numunelere kiyasla sertliginin arttigi; farkli voltaj aym
karbon nanotiip miktarinda ise diisiilk voltaj ile yapilan mikro ark oksidasyonda
sertligin azaldig1 goriilmiistiir. XRD analizleri sonucunda gerek karbon nanotip
ilaveli, gerekse karbon nanotip ilavesiz aliminat esasli elektrolitlerde olusan
kaplamalarin ayni sekilde a-Al,O3, y-Al,O3 ve Al fazlarini igerdigi saptanmustir.
Elektrolitlere degisik konsantrasyonlarda karbon nanottp ilave edilmesi yeni bir faz
olusturmamis sadece olusan fazlarin pik siddetlerinde artma ya da azalmaya neden
olmustur. Asinma testlerinde, yiiksek voltaj ile yapilan mikro ark oksidasyon
islemlerinde karbon nanotiip ilavesi bagil asinma direncini artirdigi goriiliirken,
diisiik voltaj ile yapilan mikro ark oksidasyon islemlerinde karbon nanotiip ilavesinin
bagil asinma direncini azalttig1 goriilmiistiir.

Sonug olarak, aliminat esashi elektrolitlere hem yiiksek voltajda hem de diisiik
voltajda karbon nanotiip ilavesi yapilmasi yapidaki poroziteyi azaltmis, mikro sertligi
artirmigs  bOylece daha sert ve kompakt kaplamalar elde edilmistir.
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THE EFFECTS OF CARBON NANOTUBE AS ELECTROLYTE ADDITIVE
IN MICRO ARC OXIDATION OF 6082 ALUMINUM ALLOY

SUMMARY

Aluminum, with the density of 2.7 g/cm® is one of the lightest metals among
constructional materials such as iron, steel and titanium. With this lightweight,
aluminum alloys are used in many places especially in the automotive and the
aerospace industry. In addition, they are used in the applications where weight saving
is an important factor such as computer and phone applications in daily use.
Aluminum alloys, which have high corrosion resistance, high workability and high
thermal conductivity, are priority materials instead of other alloys. Furthermore,
aluminum alloys are environmentally-friendly and recyclable materials and also
reduction in weight of these materials decrease the fuel consumption thereby
reducing harmful exhaust gases.

Although aluminum alloys have lots of good features in terms of mechanical and
corrosion properties, low surface hardness and low wear resistance are substantial
problems for the use of some application areas of these materials. These
disadvantages reduce the useful life of parts made of aluminum alloys. However, as
it indicated by the researches, it is possible to overcome these problems with various
surface treatment methods.

Nowadays, the low surface hardness and wear resistance problems of aluminum
alloys can be solved by vast methods including micro arc oxidation, anodization, sol-
gel, physical vapor deposition, and chemical vapor deposition. Among these surface
technologies, the micro arc oxidation technology showing the continuous growth on
research and development is more economical and more environmentally friendly
than other technologies. Thanks to the micro arc oxidation technology, all kinds of
aluminum alloys can be coated easily and superior surface properties can be achieved
with this technology. Basically, micro arc oxidation technology are similar to
conventional anodic process, but micro arc oxidation method is not familiar with
conventional anodic oxidation method in terms of the process parameters and the
applied high voltage / current providing good features.

Micro arc oxidation is a controlled formation of oxide layer on the surface treatment.
A typical micro arc oxidation apparatus consists of high power supply unit, cooling
water, mixer, electrolyte bath, anode (aluminum alloy), thermometer and cathode
(stainless steel container). In principle, a negative voltage is applied to the anode and
a positive voltage is applied to the cathode in the electrolyte thereby consisting micro
arc on the surface of the material. With these arcs, the oxide layer on the surface of
the sample takes place. Micro arc oxidation process starts with application of
negative voltage applied to the anode and when the applied voltage exceeds the value
of the dielectric breakdown voltage, the formation of arc on the surface of the
material is observed. Micro arc oxidation known as plasma electrolytic oxidation is
performed by using environmentally friendly alkali-based electrolytes. In this
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manner, micro arc oxidation method is more advantageous than others when
comparing many other methods. Thanks to the micro-arc oxidation, the desired level
characteristics including oxide layer thickness, hardness, porosity ratio and the
adhesive force can be obtained by selecting the appropriate process parameters. The
cost of coating can be easily reduced relatively contrary to other production methods
by this oxidation methods’ appropriate process parameters. The mechanical
properties such as corrosion and wear resistances of aluminum alloys can be
improved by micro arc oxidation process with forming on the surface of ceramic
films.

In this study, 6082 aluminum alloy was micro arc oxidized in an alkaline solution
with or without carbon nanotube addition into the electrolyte. As a result of this
process, formed oxide layer coating was investigated regarding the effect of various
process parameters, which effect surface properties, mechanical properties of the
coating. 6082 aluminum alloy was micro arc oxidized by two different voltage
values, which were chosen 400 V- 80 V (positive voltage-negative voltage) and 300
V- 60 V (positive voltage-negative voltage), in the aluminate-based electrolytes.
During the micro arc oxidation processes controlled by the voltage, the time of the
application of positive / negative voltages, and the waiting time between these
periods were kept constant. Positive / negative voltage values, amount of carbon
nanotubes, electrolyte composition, and the processing time were changed. 6082 Al
alloy samples, which were formed with the oxide layer by micro arc oxidation
process with or without carbon nanotube addition into the aluminate-based
electrolytes and micro surface examinations, cross-sectional examinations, coating
thickness measurements, surface roughness measurements, percentage of surface
porosity calculations, micro hardness measurements, X-ray diffraction (XRD)
analysis, and wear tests were applied on these micro arc oxidized samples.

When the results of the experimental studies evaluated; generally, coating thickness
decreased with the increasing carbon nanotube amount for high voltage applied
micro arc oxidation process. However, for low voltage applied micro arc oxidation
process with the same time, coating thickness increased up to a certain amount of
carbon nanotube, then coating thickness reduced with increasing carbon nanotube.
Under the same voltage for micro arc oxidation process, the roughness values
increased with the increasing carbon nanotube amount and the time. The percentage
of porosity decreased with increasing the amount of carbon nanotube in the
applications of high voltage and low voltage applied micro arc oxidation process.
Micro arc oxidized samples with the addition of carbon nanotube into the electrolyte
were found to be more hard than micro arc oxidized samples without carbon
nanotube addition into the electrolyte with the same voltage. Amoung the micro arc
oxidized samples, which were treated by the same amount of carbon nanotube and
different voltage, hardness was observed to be less at low voltage than its value at
high voltage. As a result of XRD analysis, a-Al,03, y-Al,03 and Al phases were
found for each of the coated samples by micro arc oxidation in the aluminate-based
electrolytes with or without carbon nanotube. The addition of different amounts of
the carbon nanotube in the aluminate-based electrolytes varied by concentrations did
not make out a new phase but it caused peak intensity of the same phases decrease or
increase. As a result of the wear tests, relative wear resistance increased with the
addition of carbon nanotube into the electrolyte for high voltage applied micro arc
oxidized samples. However, relative wear resistance decreased with the addition of
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the carbon nanotube amount into the aluminate based electrolytes for low voltage
applied micro arc oxidized samples.

In conclusion, porosity of the structure decreased with the addition of the carbon
nanotubes into the aluminate based electrolytes in which the micro arc oxidized
samples at low voltage or high voltage presented. Furthermore, micro hardness
increased with the addition of the carbon nanotubes into the aluminate based
electrolytes for both high voltage applied micro arc oxidation process and high
voltage applied micro arc oxidation process. Briefly, with the addition of carbon
nanotubes, more rigid and compact coatings were obtained by micro arc oxidation
process.
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1. GIRIS

Hafif metaller, 6zellikle aliiminyum ve magnezyum alasimlar1 yiiksek mukavemet,
diisiik yogunluk ve kolay iiretim gibi 06zelliklerinden dolay1 elektronik, genel
miithendislik ve havacilik endiistrilerinde kullanilmaktadir [1]. Bu hafif metaller
igerisinde alliminyum gerek yiiksek elektrik ve 1s1 iletkenligi, gerekse yiiksek

atmosferik korozyon direnciyle énemli bir yere sahiptir [2].

Aliiminyum yiizeyinde bulunan ince ve aymi zamanda yogun aliimina (Al,O3)
tabakasi, aliiminyumu bir¢ok ortamda korozif etkilerden korumaya yarar. Bu tabaka,
aluminyumun oksijene olan yuksek afinitesinden kaynaklanir ve aliiminyum
ylizeyinin havayla temas1 sonucu olusur. Olusan bu koruyucu oksit tabakanin yapisi

bazi asit, baz ve tuz ¢ozeltileriyle kolayca bozulabilmektedir [3].

Bu bozulmayla beraber aliminyumun mekanik 6zellikleri ve korozyon Ozellikleri de
bozuldugu i¢in bu bozukluklar1 gidermek i¢in ¢esitli yiizey islemlerine ihtiyag
duyulmustur. Bu yiizey islemlerine 6rnek olarak mikro ark oksidasyon (MAO), PVD,
CVD, sol-jel, plazma sprey vb. verilebilir. Bu yiizey islemleri icerisinde MAO

prosesi ekonomik ve ¢evre dostu olmasi ile 6n plana ¢ikmaktadir.

MAO prosesinin temel amaci elktrolit igerisine batirilan malzemenin yiizeyinde
cesitli elektrokimyasal reaksiyonlar meydana getirerek kalin, sert, asinma ve
korozyon direnci yiksek bir kaplama meydana getirmektir. Ancak zaman zaman bu
mikro ark oksidasyon isleminde kullanilan temel silikat ve aliiminat esash
elektrolitler malzemeye istenilen duzeyde mekanik ve korozyon ozellikleri
kazandirmamaktadir. Istenilen diizeyde mekanik ve korozyon ozellikleri elde etmek
i¢cin elektrolite katki maddesi ihtiyact dogmustur. Bu ihtiyaca binaen son yillarda
yapilan birtakim caligmalarda elktrolite grafit, karbon nanotiip (CNT) vs. katilarak
cesitli caligmalar yapilmistir. Yapilan bu calismalarda biiyiikk Olglide basari

saglanmistir.



Bu calismada Al-6082 alasimi, aliiminat esash elektrolite (15 g/L NaAlO,+2 g/L
KOH) degisik miktarlarda karbon nanotip (2 ya da 4 g/L MWCNT) katilarak,
degisen voltaj ve siirelerde mikro ark oksidasyon (MAO) islemi yapilmis olusan

oksitli tabakanin yapisi incelenmistir.



2. ALUMINYUM VE ALASIMLARININ OZELLIKLERI

Glinlimiizde aliiminyum alagimlarinin  birgok  sektorde  oncelikli  olarak
kullanilmasinin en 6nemli nedenleri aliimiinyumun sahip oldugu yiiksek mekanik ve
korozyon 6zelliklerdir. Aliminyumun sahip oldugu ylksek mukavemet, diisiik
yogunluk (2.7 g/lcm®), yiiksek elektrik ve 1s1 iletkenligi, atmosferik korozyon direnci
hafif metaller grubunda 6nemli bir yere sahip olmasini saglamakla beraber diger
metallerle ¢gekme dayanimi yiiksek alasim olusturabilmesi en 6nemli 6zelliklerinden
birisidir. Tim bu o&zelliklerin yanisira, farkli proseslerle tiiretim olanaklari,
sekillendirilebilme kabiliyeti ve geri doniisim 6zellikleri aliiminyumun kullanim
alanlarin1  genisletmistir [2,4,5]. Cizelge 2.1’de saf aliminyumun 06zellikleri

gosterilmektedir.

Cizelge 2.1 : Saf aliminyumun 6zellikleri [6].

Atom numarasi 13
Atom agirhigi (g/mol) 26.97
Kristal yapisi Yuzey merkezli kibik (YMK)
Yogunlugu (g/cm®) 2.7
Ergime noktasi (°C) 660
Yeniden kristallesme sicakligi (°C) 150-300
Buharlagma noktasi (°C) 2450
Ozgiil 1s1 (cal/g) 0.224
Elastisite moduilii (MPa) 72x10°
Kayma modulii (MPa) 27x10°
Cekme mukavemeti (MPa) 40-90
Akma mukavemeti (MPa) 10-30
Kopma uzamasi % 30-40

Aliiminyum alagimlar1 ddvme ve dokiim olmak tizere iki grupta kategorize edilebilir.
Doévme alagimlari, 1954 yilinda Aliiminyum Birligi tarafindan kullanilan elementlere
bagli olarak standartlastirilmistir. Aliiminyum alagimlarinin simgesi ve alasim
elementleri yapilan bu standartlarla gosterilmistir [7]. Dort rakam olarak gosterilen
alliminyum alasimlarindan dévme aliiminyum alagimlar1 1s1l islem uygulanabilirligi

ile beraber diger dovme alagimlariyla birlikte Cizelge 2.2°de gosterilmstir.



Cizelge 2.2 : Dovme alasim gruplar [5,7].

Alasim Grubu Alasim Elementi Isil Islem Uygulanabilirligi
1XXX Saf aliminyum Uygulanmiyor
2XXX Bakir Uygulaniyor
3XXX Manganez Uygulanmiyor
AXXX Silisyum Uygulaniyor/Uygulanmiyor
OXXX Magnezyum Uygulanmiyor
BXXX Silisyum — Magnezyum Uygulaniyor
XXX Cinko Uygulaniyor
8XXX Lityum Uygulaniyor
OXXX Diger elementler -

2.1 Alasim Elementleri ve Simiflandirma

Saf aluminyumun oOzellikleri Mg, Cu, Si, Zn ve Mn ana elementleri ve ilave
elementler Ti, Ni, Co, Zr ile daha fazla gelistirilebilmektedir [8,9]. 1954 yilinda
Aliiminyum Birligi tarafindan dévme ve dokiim olarak siniflandirilan aliiminyum
alagimlar1 genel olarak ayni elementi icermelerine ragmen 3xxx ve 8xxx serilerinde

degisik elementler kullanilmaktadir.

2.1.1 6xxx serisi alasimlari

Alasim elementi olarak Mg-Si kullanilmaktadir. Cizelge 2.3’te 6xxx serisinin 6nemli

alagimlarindan 6082 kalite aliiminyum alasiminin kimyasal bilesimi gosterilmektedir.

Cizelge 2.3 : Al-6082 alasiminin kimyasal bilesimi (% agirlik) [10].

6082 Zn Mg Cu Cr Mn Fe Si Ti Al

Kimyasal

o 02 | 06-12 | 01| 025 |041| 05 |<13] 0.1 | Kalan
Bilesim

Yiiksek islenebilirlik 6zelliginden dolayr ekstriizyon islemi ile iiretimi yapilan
malzemelerde kullanilir [5]. Atmosfer korozyon direnglerinin yiiksek olmasi en
onemli &zelliklerinden birisidir. Mekanik 6zellikler silisyum takviyesi ile
tyilesmektedir. Bunun yanisira 1sil islemle yaslandirilarak daha iyi mekanik

Ozelliklere sahip olabilmektedir [4].



3. KARBON NANOTUPLER

Ik olarak 1952 yilinda Radushkevich and Lukyanovich tarafindan tespit edilen ve
tanimlanan karbon nanotiipler, 1990 yilinda Kréitschmer ve ekibi tarafindan inert gaz
ortaminda grafit gubuklara alternatif akim (AC) uygulanarak ark yontemiyle grafit
cubuklarinin buharlastirilmasiyla iiretilmistir. Ancak karbon nanotiiplerin kesfi, 1991
yilinda Cgp molekiilii i¢in yeni bir ark gelistirme asamasindayken rasgele karbon
nanotiipleri kesfeden ve daha sonra bu bulgularinin Nature adli dergide
yayimlanmasindan &tiirli Lijima’ya atfedilmektedir. Tek karbonlu karbon nanotiip

tespiti ve biiylime mekanizmasi Lijima ve Bethune tarafindan es zamanli olarak 1993

yilinda yapilmistir [11,12].

3.1 Karbon Nanotiip Cesitleri
Karbon nanotiipler tek duvarli ve ¢ok duvarl olmak tizere 2 gesittir.

3.1.1 Tek duvarh karbon nanotiipler

Tek duvarli karbon nanotiip (SWCNT) grafen katmaninin silindirik sekle
getirilmesiyle (Sekil 3.1) elde edilir [12].

graphene sheet SWNT

Sekil 3.1 : Grafen katmaninin tek duvarli karbon nanotlp formu [12].

SWCNT’ler silindirik hale getirilirken ¢apraz vektorlerinin (Sekil 3.2) arasindaki
aciya bagl olarak sandalye tipi, zigzag tipi gibi ¢esitli isimler alirlar. Elektriksel,
mekaniksel, optiksel vb. 6zelliklerini ¢apraz kuvvetin konumuna gore alan karbon

nanotiipler, birkag nonometre uzunlugunda cap’a ve mikrometre mertebesinde

uzunluga sahiptirler [12].



T, connection points
= "ot graphene sheet
i 0 === after wrapping

Sekil 3.2 : Capraz vektor, € =no;+may boyunca karbon nanotiipiin olusumu [12].

SWCNT dretimi gesitli katalizorler (Co, Fe, Ni) kullanilarak hidrojen veya argon
gaz1 atmosferinde ark buharlastirma metodu kullanilarak yapilir. Aralarinda beirli

mesafe bulunan iki elektrot kullanilarak gergeklestirilir [12].

SWCNT iiretim metotlarindan biri de lazer buharlastirma yontemidir. Bu yontem ark
buharlastirma yontemine olduk¢a benzemekle birlikte tek fark hedef maddenin
buharlastirilmasinda kullanilan enerji kaynagidir. Lazer buharlastirma yontemi ile
ark buharlastirma yontemine nazaran daha saf {riinler elde edildiginden daha
avantajlidir. Bunun yaninda saflik ve karbon nanotiip biiyiimelerinin kontrolii i¢in en
uygun yontem, diisiik sicakliklarda (<800°C) uretimi miimkiin kilan CVD yOntemidir
[12].

3.1.2 Cok duvarh karbon nanotiipler

Es merkezli birgok silindirden olusan ¢ok duvarli karbon nanotlpler (MWCNTS)
(Sekil 3.3), birkag nanometre ¢apinda ve mikrometre uzunlugundadir. Katalizor
kullanmadan ark buharlastirma yontemiyle {iiretilen ¢ok duvarli karbon nanotiipler
cogunlukla dogru akim ark buharlastirma yontemiyle {retilirler. Bu yontem,
aralarinda 6-12 mm mesafe bulunan iki su sogutmali elektrotla helyum gazi
doldurulmus kapali bir haznede diisiikk atmosfer kosullarinda gerceklesir. Son
zamanlarda ¢ok duvarli karbon nanotiip tiretimi kimyasal buhar biriktirme (CVD)

metoduyla yapilmaktadir [12].



Sekil 3.3 : (a) Cok duvarli karbon nanotiip, (b) ¢ok duvarli karbon
nanotlpin SEM gorintasi [12].

Tek duvarli ve ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin boyut, tretim yontemleri, termal ve
mekanik 6zellikler agisindan karsilastirmasi Cizelge 3.1’de gosterilmektedir.

Cizelge 3.1 : Karbon nanotiip tiirlerinin karsilastirilmasi [12].

N Uretim Termal Mekanik
Karbon Nanotip | vsemieri | Ozellikleri Ozellikleri
Tek duvarl: Lazer ~1800°C ye Young’s moduli:
buharlastirma ~1.8
kadar kararli,
, ark TPa(deneysel+
Termal .
buharlastirma | . e teorik)
. iletkenligi:
, kimyasal Cekme
>3500 ‘L
buhar Wm- 1K1 mukavemeti:
biriktirme m ~1.0
(CVD) TPa(deneysel)
Termal
Gok duvarls Lazer kararlilig , i
Young’s moduli:
buharlagtirma capa ve
, ark uzunluga TPOai(zge_noégfel)
buharlastirma | bagh degisir, Qekm)e/
, kimyasal Termal .
) . mukavemeti:
buhar iletkenligi:
o 11-63 GPa
biriktirme >3000 (deneysel)
(CVD) Wm™ 1K1 y

3.2 Karbon Nanotuplerin Ozellikleri

Karbon nanotiplerin 6zellikleri mekanik, elektriksel ve termal ozellikler olarak 3

kisimda incelenmistir.



3.2.1 Mekanik ozellikleri

Karbon atomlar1 arasinda sp, kovalent baglarina sahip olmasindan dolay1 simdiye
kadar kesfedilen en saglam malzeme olma &zelligine sahip olan karbon nanotiipler,
13-14 glcm3 yogunluga sahiptir. Ayrica, 48 X 10° kN.m/kg spesifik modiilleri su
ana kadar oOlgiilmiis en yiiksek degerdir [13]. Cizelge 3.2 farkli tipte karbon

nanotiiplerin baz1 mekanik 0zelliklerini gostermektedir.

Cizelge 3.2 : Cesitli karbon nanotiiplerin ve diger malzemelerin mekanik
ozelliklerinin kiyas1 [13].

Malzeme Cekme mukavemeti Young ‘s modili
(GPa) (GPa)
Tek duvarh" 13-53 1002
karbon nanotip
Sandalye tipi tek 126 940
duvarli
Zigzag tipi tek 94 940
duvarli
Capraz tipi tek ) 920
duvarli
Cok duvarh” 11-150 270-950
karbon nanotip
Paslanmaz celik 0.38-1.55 186-214
Kevlar 3.6-3.8 60-180

3.2.2 Elektriksel 6zellikleri

Capraz vektorin konumuna gore iletken veya yari iletken olabilen karbon
nanotiiplerin elektriksel akim yogunluklarinin 4x10° A/cm?, ve akim kapasitelerinin

10* cm?V s oldugu yapilan cahismalarla goriilmiistiir [13].

3.2.3 Termal o6zellikleri

Yapilan ¢alismalarda karbon nanotiipiin termal (1s1l) iletkenligi 3500 W/m.K olarak
bulunmustur [13]. Bu deger metaller arasinda 1s1l iletkenligi hayli yiiksek olan bakir
(385 W/m.K) ile kiyaslandiginda, karbon nanotiiplerin 1s1l iletkenliginin bakirdan
yaklagik olarak dokuz kat daha yiiksek oldugunu gostermektedir.

3.3 Karbon Nanotiiplerin Kullanim Alanlari

Karbon nanotiipler optimum mekaniksel ve yapisal 6zellikleri ile nanoteknolojik

uygulamalarda, elektriksel ve optiksel uygulamalarda, biyomedikal ve spor aletleri

8



olarak bir¢ok alanda kullanilmaktadir. Buna ek olarak CNT’ler sahip olduklari
yiiksek elektromanyetik alan 6zelligi ile kimyasal nanotellerde, miknatislarda ve

iletken filmlerde uygulama alanina sahiptir [13].

Son zamanlarda yapilan c¢alismalarda karbon nanotiipler mikro ark oksidasyon
prosesinde elektrolit katki malzemesi olarak da kullanilmistir. Bununla ilgili ayrintili

bilgi ‘aliiminyum alagimlariin mikro ark oksidasyonu’ adli kisimda anlatilmaktadir.
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4. MiKRO ARK OKSIiDASYON

4.1 Giris

Mikro ark oksidasyon (MAO), plazma elektrolitik oksidasyon (PEO) olarak da
bilinen alisilmisin disinda bir yiizey modifikasyon teknigi olarak Al, Ti, Mg, Nb ve
alagimlar1 gibi hafif metaller iizerinde sert ve kalin seramik kaplamalar elde

edilmesini saglayan elektrokimyasal bir islemdir [14].

Esasen metal ve alagimlarinin sulu elektrolit igerisinde islem gordigii anodik
oksidasyon igslemine dayanan MAO; aliiminyum, titanyum ve magnezyum alagimlari
tizerinde oksit bir kaplama olusturmak amaciyla, yiiksek voltaj ve uygun elektrolitler

kullanilarak gerceklestirilir [15,16].

Iki kistmdan olusan MAO isleminin ilk kismi elektroliz olayidir. Bu olay kaplanacak
althk malzemesi ile karsi elektrot arasinda farkli potansiyellerin sivi elektrolit
icerisinde uygulanmasi sonucu olusur. Ikinci kisimda ise elektriksel desarjlar altlik

malzeme ylizeyine yakin yerlerde meydane gelir [17].

Dogru akim (DC), titresimli dogru akim, alternatif akim (AC) ve heteropolar akim
cesitlerinde gii¢ kaynaklart MAO isleminde kullanilabilecek akimlardir [18]. Mikro
ark oksidasyon islemi, elektrolit sicakligi, elektrolit bilesimi, kaplama siiresi ve
elekriksel parametrelere bagli olarak sertligi, asinma direnci,kaplama kalinlig1 ve

korozyon direnci gibi 6zellikleri degistirebilmektedir [14].

4.2 Mikro Ark Oksidasyon Prosesinin Uygulama Alanlari

Ucak-Uzay, otomotiv ve askeri olarak birgok alanda kendine uygulama alani
bulabilen MAO prosesi, ¢ok iyi dielektriklik gdstermesi sebebiyle yiiksek 1siya
dayanikli kaplamalar meydana getirir. Bu 0Ozelligi sebebiyle 6zellikle uzay
endiistrisinde fiizelerin ve uzay mekiklerinin koruyucu kaplamalarinin iiretiminde
onem kazanir. MAO teknolojisi ayrica, orta derecedeki sicakliklara, giiclii asit ve

bazlara kars1 direngli olmasindan dolayr kimyasal uygulamalarda; sahip oldugu
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yiiksek oksit sertligi (> 1300 kg/mm?) tabakasindan dolayr asmma direncini artiran
bir faktor olarak olarak mekanik uygulamalarda; termal ve elektrik-elektronik

uygulamalarinda kullanilabilen bir ylizey modifikasyon prosesidir [19,20].

Mikro ark oksidasyon teknolojisinin farkli endiistri alanlarinda kullanim yerleri
sunlardir [13]; Uzay Endustrisi: Uzay mekigi, yap1 elemanlari, yataklar ve tekerlek,

inig dislisi bilesenleri

Otomotiv Endiistrisi: Piston, silindir bloklari, siispansiyon elemanlari, yakit pompasi,

motor blogu kapagi, saft, mil, sanziman kutusu, egzoz memesi, tekerlek

Tekstil Endiistrisi: Iplik rotorlari, makara, halkalar, kancali dokuma tezgahu, siirgiiler,

biikme makinast
Denizcilik: Pervane, zincir ve gemi bolgesi baglamalarinda
Tip: Kemik protezleri, tibbi karigimlar

Mutfak arag-geregleri: Tavalar, bigak bileyiciler, kulplu tencereler.

4.3 Mikro Ark Oksidasyon Prosesisinin Avantajlari

MAO teknolojisinin yaklasik 50-60 yillik bir ge¢misinin oldugu ve giinlimiizde
bircok alanda uygulama alani buldugu g6z 6niinde bulunduruldugunda avantajli bir

yontem oldugu sdylenebilir.

Diger ylizey isleme teknolojileriyle kiyaslandiginda, MAO teknolojisinde iglem
Ooncesi numune hazirlama isleminin daha az 6nem arz ettigi rahat bir sekilde
goriilebilir. Bu 6zellik sayesinde hizli Uretim sdreci olur. Buna ek olarak hafif
metallerin geleneksel metotlarla kaplanmasina alternatif olan MAO islemi, zehirli
atiklar icermeyen yani ¢evreye karsi oldukca duyarli olmasi sebebiyle ¢ok avantajhi
bir yontemdir. Asinma ve korozyon direnci yiiksek kaplamalar elde edilebilmesini
saglayan mikro ark oksidasyon teknolojisi, ¢elik esasli parcalara alternatif olarak
hafif Al, Mg, Ti vb. alasimlarinin otomotiv endiistrisinde kullanilmasina imkan
tanimaktadir. Aliiminyum, titanyum, magnezyum, zirkonyum, niyobyum gibi genis
bir malzeme grububuna uygulanabilen MAO islemi, kaplanmasi geleneksel anotlama
ile bir hayli zor olan yiiksek silisyum igeren dokiim malzemelerinin, yiiksek bakir
igeren aliiminyum alasgimlarinin 300 um kalinliga kadar ulasabilmesini saglayarak

Onemli avantajlar saglamaktadir [19,21,22].
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MAO teknolojisi anodik oksidasyon ile mukayese edildiginde, daha yiiksek
voltajlara ¢ikilabilmesi dolayisiyla yiiksek kaplama olusum hiz1 ve kalinligi ile daha
tistiindiir. MAO teknolojisi altlik malzemesiyle birlikte gelisen yiiksek adezyon
kuvvetiyle, plazma spreyleme tekniginden daha iistiindiir. Kullanilan elektrolitler
acisindan sert krom kaplama metoduyla kiyaslandiginda, mikro ark oksidasyon
prosesinde kullanilan alkali elektrolitlerin ¢evre dostu oldugu gériiliir. Ozetle, MAO
islemi yiiksek tribolojik 6zelliklerin elde edilebilmesini saglayan, gelismis yiizey
isleme teknigiyle geleneksel bircok kaplamanin yerini alarak, giinlimiizde heniiz

gelismekte olan ve gelisime acik avantajli bir teknolojidir [23-25].

4.4 Mikro Ark Oksidasyon Prosesi

Mikro ark oksidasyon prosesi temel olarak bir elektrik giic kaynagi, bir elektrolit
havuzu, anot, katot ve sogutma sisteminden olusur. MAO islemi elektrolit igerisine
batirilmis anot numuneye negatif voltaj, katota ise pozitif voltaj uygulayarak
olusturulan potansiyel farkla anotta ark meydane getiren ve numune yiizeyinde oksit
tabakasi olusturan bir islemdir. Sekil 4.1°’de MAO prosesi diizenegini sematize

edilmistir [21,26].
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Sekil 4.1 : Mikro ark oksidasyon isleminde kullanilan donanim [21].

MAO prosesinin fiziksel ve kimyasal temellerini arastiran Snizhko ve arkadaslar
[27], mikro ark oksidasyon isleminin degisik dort basamaktan meydana geldigine

kanaat getirmislerdir. Bu basamaklar Sekil 4.2’de gosterilmektedir.
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Voltaj (V)

Mikro-ark

| Anodlama pasangn —
Anodlama Mikro-ark
m + oksitlenme

Cézdnme
II + v
Anodlama Oksijen gikigi
+
Gézilinme QOO e L s
Zaman (s)

Gaz hacmi (ml)

Sekil 4.2 : MAO islem basamaklar1 [21].
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5. ALUMINYUM ALASIMLARININ MiKRO ARK OKSIDASYONU

MAO kaplama olusum mekanizmasi temel olarak anodik oksidasyon, termal
oksidasyon ve plazma-kimyasal reaksiyonlarindan meydana gelmektedir. Mikro ark
oksidasyon islemi dielektrik bozunum voltajinin {izerinde yani yuksek voltajda
meydana gelir [21,28]. Dielektrik bozunum voltajinin tizerinde mikro arklar olusur.
Olusan bu mikro arklar desarj kanallar1 olusturur ve bu desarj kanallar1 o bolgede
yiiksek sicaklik (104 K mertebesine kadar ¢ikabilir) ve basing artis1 meydana getirir.
Desarj kanallarinin olustugu bélgede giiclii elektrik alandan dolayi elektrolitten gelen
iyonlar kanala girer. Sicakliktaki ve basingtaki ani artistan dolay1 althk malzemeden
gelen aliminyumlar oksitlenir ve sinterlenerek yuzeyi kaplar, ayrica elektrolitten
gelen iyonlar da bu oksit yapisinin igerisine girerek oksit yapisini modifiye eder.
Ardindan kendisinden daha soguk elektrolit ile temas eden oksitler (Al,O3)
katilasarak slire¢ devam eder ve kaplama kalinlig1 artar [29]. Kaplama mekanizmasi

Sekil 5.1°de gosterilmektedir.
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Sekil 5.1 : Mikro ark oksidasyon isleminde oksit tabakasinin olusumu [29].

Yapilan literatlir aragtirmalart aliminyum ve alagimlarina mikro ark oksidasyon
yontemi ile istenilen Ozellikte kaplamalar yapilabildigini gostermisti. MAO
prosesini etkileyen altlik malzemesi, elektrolit sicakligi, siire, frekans, duty cycle
(vurus orani), uygulanan akim ve voltaj, elektrolit icerigi gibi parametreler

kaplamanin morfolojisi, kalinligi, porozitesi, mekanik ve korozyon Ozelliklerini
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etkilemektedir. Bu parametrelerin iyi segilmesi bagli olarak yiiksek kalitede
kaplamalar yapmak mumkdn olabilmektedir.

Alliminyumun mikro ark oksidasyonunu etkileyen en dnemli parametrelerden biri
kullanilan althk malzemesidir. Farkli aliiminyum alasimlar1 kullanilarak yapilan
mikro ark oksidasyon ilgili mikrosertlik ve relatif asinma direngleri Cizelge 5.1°te
gosterilmektedir.

Cizelge 5.1 : MAO kaplanmig farkli aliiminyum alagimlarinin mikrosertlik
ve relatif asinma direngleri [30].

Alasim . . . Relatif Asinma
Grubu Seriler Mikrosertlik (HV) Direnci
Al-Cu-Mg | 2024, 2014 1400-2000 1.0
Al-Mg-Si 6061, 6463 1300-1800 1.23
Al-Mg 5056
Al-Mg-Zn 3003 1200-1500 1.37
Al-Zn-Mg | 7075, 7175 1200-1600 1.45
: A.319.0
Al-Si-Cu A 305.0 800-1200 1.93

MAOQO prosesini etkileyen parametrelerden biri olan frekans ile ilgili yapilan
caligmalarda frekansin kaplama morfolojisini 6nemli Slgiide etkiledigi goriilmiis.
Sekil 5.1°de gorildiigii iizere 600 Hz islem frekansinda olusan porozite miktari, 200

Hz’ye gore ¢ok daha azdir.

Sekil 5.2 : 480 V altinda (a) 200 Hz (b) 400 Hz (c) 600 Hz frekans
degerlerinde yiizey Morfolojisi [31].
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Mikro ark oksidasyon igleminin bir diger parametresi olan duty cycle (vurus orani),
pozitif ve negatif vurus oranmi olarak ele alinmakta ve elektrolit sicakligini 6nemli
miktarda etkilemektedir. Yiiksek pozitif vurus orani degeri elektrolit sicakliginin ve
porozitenin artmasina neden olarak islem siiresini uzatir. Dolayisiyla diisiik vurus
orani daha yogun bir kaplama saglar [31]. Kare dalga akim prensibine gore galisan
oksidasyon sistemlerinin  (Sekil 5.3) wvurus oram1 ve frekans degerinin

hesaplanmasinda kullanilan ¢evrim asagida gosterilmistir.

I3 1 13 Iy

Zaman (Us)

Sekil 5.3 : Pozitif ve negatif voltaj cevrimi.

MAQO isleminde anodik akim yogunlugu olarak ifade edilen voltaj-akim degerlerine
bagli olarak ifade edilir ve bu anodik akim yogunluguna gore kaplamanin yapist ve
morfolojisi degismektedir. Anodik akim yogunlugu uygulanan voltaja bagl olarak
artmaktadir. Bununla ilgili olarak yapilan ¢alismalarda voltaj diistiikce porozitenin ve
ayn1 zamanda piriizliilligiin de distigi goriilmistir [31]. Sekil 5.4’te voltaja bagh

olarak ylizey morfolojisinin degisimi gosterilmektedir.

Sekil 5.4 : Voltaj degisimine bagli yilizey morfolojisi goriiniimi
(a) 480 V (b) 440 V (c) 400 V [31].
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Mikro ark oksidasyon igleminin en 6nemli parametrelerinden bir digeri de elektrolit
secimidir. Pratikte MAO isleminin ger¢eklesmesi ancak metal-elektrolit ikili
seciminin dogru yapilmasina baghdir. Metal pasiflesmesi i¢in kullanilan

polarizasyon test verileri bu dogrulamanin yapilmasi i¢in kullanilabilir.

Metal-elektrolit uyumunun etkileri aliminyum alagimlarinin mikro ark oksidasyonu
icin kullanilan elektrolitler ile karsilastirilmis olup, kaplama olusum mekanizmasi
etkilerine gore kisimlara ayrilmistir. Aliiminyum alagimlar {izerinde oksit kaplamasi
olusturmak amaciyla kullanilan elektrolitler alt1 kistm halinde Sekil 5.5°te

gosterilmektedir.

5

&

L
50 1an 150 B (V)

Sekil 5.5 : Aliminyumun MAO islemi i¢in kullanilan
elekrolitlerin I=f(U) fonksiyonu [18].

Bunlar sirasiyla; aliiminyumun hizli ¢6ziinmesini saglayan tuz cozeltiler (NaCl,
NaClO;, NaOH, HCI, NaNOj), aliiminyumun yavas c¢oziinmesini saglayan
elektrolitler (H2SO4, (NH4)2S20g), aliiminyuma yakin voltaj araliginda pasivasyon
saglayan elektrolitler (CH3COONa ya da  H3PO,), aliminyumu kompleks
davraniglartyla karakterize eden floriir elektrolitler (KF, NaF), metalin yavas
pasivasyonunu saglayan elektrolitler, metalin kuvvetli pasivasyonunu saglayan
elektrolitler (borik asit, alkali metallerin fosfatlar1, inorganik polimerler) olarak alti
kisimda toplanmistir. Sekil 5.5’te de gorildiigii lizere 4, 5 ve 6 grubu elektrolitler
icin kivilelm olusum voltajina (dielectric breakdown voltage) erismek diger
elektrolitlere kiyasla daha kolaydir. Dolayisiyla bu ii¢ elektrolit grubu icin MAO
metoduyla kaplama yapmak daha avantajli olacaktir. Bu elektrolitler igerisinde
alliminyumun yavas ¢0ziinmesini saglayan elektrolitler ile alliminyuma yakin voltaj
araliginda pasivasyon saglayan elektrolitlerin, kaplama kompozisyonunun ve
Ozelliklerinin genis bir aralikta degistirilmesine olanak verdiginden diger

elektrolitlere nazaran daha umut verici oldugu séylenebilir [18,21].
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Son zamanlarda aliminyumun mikro ark oksidasyonu ile ilgili yapilan ¢aligmalarda
karbon nanotiip ve grafit gibi malzemeler elektrolit katki maddesi olarak kullanilmig
ve bu malzemelerin kaplamaya etkileri arastirllmistir. Bu c¢alismalardan biri silikat
esaslt elektrolite karbon nanotiip katilarak 7075-Al alasimina yapilan mikro ark
oksidasyondur. Farkli akim yogunluklarinda (50-100-150 mA/cm?) karbon nanotiip
takviyeli elektrolit ile yapilan mikro ark oksidasyonda artan akim yogunluguyla
birlikte bu akima karsilik gelen bozunma voltajinin arttigi goriilmektedir. Sekil

5.6’da kaplama voltaji ve kaplama siiresi grafigi gosterilmektedir.

Kaplama Voltaji (V)

Kaplama Siiresi(s)

Sekil 5.6 : Farkli akim yogunluklari i¢in voltajin zamana bagli degisimi [32].

Buna ek olarak artan akim yogunluguyla beraber kaplamadaki karbon nanotiip

miktar1 artmig ve artan karbon nanotiiple beraber mikroporlar azalmistir (Sekil 5.7).

i

200 nn / / " 200 |
- —_— —

Sekil 5.7 : (a) 50, (b) 100, ve (c) 150 mA/cm? CNT ilaveli ve (d) 150 mA/cm? CNT
ilavesiz, farkli akim yogunluklarinda yizey morfolojisi [32].
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Bu ¢aligmanin devami olarak ayni kisiler tarafindan yapilan bir diger ¢alismada ise
yine silikat esasli elektrolit kullanilmig, ¢ok duvarli karbon nanotiip elektrolite
katilarak 7075-Al alasimma 150 mA/cm’ sabit akimda 600 sn boyunca 293 K

elektrolit sicakliginda mikro ark oksidasyon igslemi yapilmistir.
MAO isleminde kullanilan elektrolitlerin kimyasal kompozisyonu Cizelge 5.2°de

gosterilmektedir.

Cizelge 5.2 : MAO’da kullanilan MWCNT katkili/katkisiz elektrolitlerin kimyasal
kompozisyonu [33].

Ortam | Na,SiO3 (mol/L) | KOH (mol/L) | KF (mol/L) | MWCNT (mL/L)

A 0.16 0.27 0.09 -
B 0.16 0.27 0.09 150

MWCNT’nin kaplama yapisina nasil girdigi ve karbon nanotiiplii kaplamalarin
korozyon Ozelliklerine etkisi ile ilgili bilgi verilmistir. Calismada MWCNT ilavesiz
(A) ve ilaveli (B) iki farkli elektrolit kullanilmistir. MWCNT ilaveli B elektrolit
ortaminin daha diisilk bozunma voltaji degeri gosterdigi goriilmistir. Bu durumun
nedeni olarak karbon nanotiiplin dogasinda bulunan grafenden dolay1
elektrokimyasal yiik tasima kapasitesinin yiiksek oldugu ve buna bagl olarak karbon
nanotlplerin  MAO islemi sirasinda dielektrik mikro sarjlar1 depolamak igin

kullanilabilecegi belirtilmistir.

Sekil 5.8’de MWCNT ’lerin zeta potansiyel degerleri gosterilmistir.
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Sekil 5.8 : MWCNT’lerin farkli pH degerlerindeki zeta potansiyeli [33]
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Elektrolit icerisinde iyonize olmayan ve ¢ozunmeyen MWCNT ’lerin yuksek elektrik
alan etkisinden dolay1 olusan elektroforetik ortamda disperse olduklar1 ve negatif
olarak yiiklendikleri belirtilmistir. Saf suda ve mevcut elektrolit igerisinde disperse
edilen ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin negatif olarak ne kadar yiiklendigi zeta

potansiyel ile tayin edilmistir.

MWCNT ilaveli elektrolit ile yapilan MAO isleminde ¢ok duvarli karbon
nanotiiplerin mikro porlar1 doldurarak daha yogun bir oksit (Al,O3) tabakas: (Sekil
5.9) olusturdugu ve bundan dolay1 korozyon 6zelliginin gelistigi belirtilmistir.

Sekil 5.9 : MAO islemi yapilmig 7075-Al alagiminin (a) A ortami,
(b) B ortam1 oksit tabakasi yiizey morfolojisi [33].

Sekil 5.10°da A ve B elektrolit ortaminda MAO uygulanmis 7075-Al alasimlar ile,
MAO islemi yapilmamis saf 7075-Al alasimimin korozyon potansiyeli-korozyon

akim yogunlugu grafigi verilmistir.
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Sekil 5.10 : MAO kaplamasiz saf 7075-Al alasimi ile A ve B elektrolit
ortaminda MAO islemi uygulanmig 7075-Al alagimlari [33].
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Korozyon 0Ozellikleri % 3.5 NaCl ¢ozeltisi icerisinde potansiyodinamik polarizasyon
testi ile tespit edilmistir. Oksit tabakas1 porozitesi % 0.245 olan MWCNT ilavesiz A
elektrolit ortaminin MAO kaplama yapilmamis saf 7075-Al alagimina gore korozyon
direncinin yuksek, oksit tabaksi % 0.0136 olan MWCNT ilaveli B elektrolit ortamina

kiyasla ise korozyon direncinin daha diisiik oldugu gbzlenmistir.

Takviye malzemesi olarak karbon nanotlp ile benzerlik gosteren grafit de
aliminyumun mikro ark oksidasyon isleminde elektrolit takviye malzemesi olarak
kullanilmistir. Guo-Hua ve digerleri tarafindan 2009 yilinda saf aliiminyum ile grafit
katkili sodyum metasilikat elektrolit kullanilarak yapilan mikro ark oksidasyon
isleminde tipki karbon nanotiip takviyeli elektrolit ile yapilan MAO prosesinde
oldugu gibi, katkisiz elektrolite kiyasla korozyon direncinin arttigi goriilmiistiir.
MAO isleminde kullanilan elektrolitlerin kimyasal kompozisyonu Cizelge 5.3’de

gosterilmektedir.

Cizelge 5.3 : MAQO’da kullanilan grafit katkili ve grafit katkisiz elektrolitlerin
kimyasal kompozisyonu [34].

Na,SiO3 (mol/L) | NaOH (mol/L) | Grafit caplari (um) | Grafit (g/L)

0.03 0.05 70, 30; 10 5
0.03 0.05 - -

Farkli c¢aplarda (70 pm, 30 pm, 10 pm) grafit kullanilarak yada grafit
kullanilmayarak 5 A/dm™ akim yogunlugunda 30 dakika boyunca 308 K elektrolit
sicakliginda yapilan bu ¢alismada, 10 um capindaki grafit taneleri kullanilarak
yapilan mikro ark oksidasyon isleminde en az porozitenin ve en yogun tabakanin

olustugu gozlenmistir [34].

Sekil 5.11°de Saf Al alasiminin grafit ilaveli ve grafit ilavesiz elektrolit ortamindaki

kaplamalarina ait XRD paternleri goriilmektedir.

Grafit katkili sodyum metasilikat elektrolit ortaminda yapilan XRD faz analizlerinde
ise grafit pikleri bulunamamistir. Grafit piklerinin bulunamamasinin nedeni olarak,
grafit parcalarinin kaplama igerisindeki diizensiz dagilimindan kaynakli olabilecegi

diistiniilmektedir.

Yapilan bu X-1s1nlar1 faz analizinden de goriilecegi gibi oksit tabakasi iki ayri1 fazdan
meydana gelmektedir. Bu fazlar sirasiyla o-Al,O3 ve y-Al,Oz‘diir. Yapilan
arastirmalar MAO kaplamasinin yiiksek anodik akim yogunlugunda a-Al;O3 fazinin,

disik anodik akim yogunlugunda ise vy-Al,O3 fazimin meydana geldigini

22



gostermektedir. Anodik akim yogunlugunun MAO kaplamasinin porozite ve
yogunlugu iizerindeki etkisi goéz Oniinde bulundurulursa , yiiksek anodik akim
yogunlugunda a-Al,O3 faziyla birlikte sertligin dolayisiyla kaplama kalitesinin arttigi
sOylenebilir [35].
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Sekil 5.11 : (a) 10 um, (b) 30 um, (c) 70 um grafit ilaveli elektrolit
ve (d) grafit ilavesiz elektrolit ait XRD paterni [34].
Grafit katkili elektrolit kullanilarak yapilan bir diger mikro ark oksidasyon isleminde
ise, altlik malzemesi olarak LY12-Al alasimi secilmis farkli miktarlarda grafitler
kullanilarak 475 V voltaj altinda 15 dakika boyunca <323 K elektrolit sicakliginda
sodyum metasilikat elektrolit ortaminda oksidasyon yapilmistir. MAO isleminde

kullanilan elektrolitin kimyasal kompozisyonu Cizelge 5.4’de gosterilmektedir.

Cizelge 5.4 : MAO’da kullanilan farkli konsantrasyonlarda grafit katkili elektrolitin

kimyasal kompozisyonu [36].

Na,SiO3 (g/L) NaOH (g/L) Grafit (g/L)
10 2 0;2;4,6

Farkli miktarlarda (0; 2; 4; 6 g/L) grafit kullanilarak yapilan c¢alismada kaplamanin
kalinlik, piriizlilik, siirtiinme katsayisi ve yiizey morfolojisi 06zellikleri
incelenmistir. Grafit katkisiz elektrolit ile yapilan 6l¢iimlerde kaplama kalinligi en
yiiksek olmasina ragmen, grafit katkili elektrolitler icerisinde artan grafit ile birlikte
kaplama kalinligimin da arttigi gortilmiistiir. Bunun sebebinin grafitin elektriksel
iletkenligi  olabilecegi  diisliniilmektedir. ~ Sekil ~ 5.12°de  farkli  grafit

konsantrasyonlarinda kalinlik-grafit grafigi gosterilmektedir.
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Sekil 5.12 : MAO kaplama kalinliginin grafit konsantrasyonuna bagli degisimi [36].

Mikro ark oksidasyon kaplamanin pirizlilik degerleri ise artan grafit
konsantrasyonuyla beraber lineer bir sekilde artmistir. Grafit katkisiz elektrolit ile 8
g/L grafit katilarak yapilan MAO kaplamasi kiyaslandiginda piiriizliiliilligiin 1.4 kat
arttigr gozlenmistir. Piiriizliliigiin gozle goriiliir sekilde degismesi grafit igerigiyle
birlikte degisen yap1 ve faz kompozisyonuna baglanmaktadir. Sekil 5.13’te

purazlulik-grafit konsantrasyonu gosterilmektedir.
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Sekil 5.13 : Grafit konsantrasyonun MAO kaplama piiriizliiliigiine etkisi [36].

LY12-Al alasiminin grafit katkili sodyum metasilikat elektrolit ortami ile yapilan
asinma testleri 20 N yiik altinda yaklasik 0,34 Hz frekansinda 1,5 mm capinda SizN4
pin kullanilarak gergeklestirilmistir. Daha dnce yapilan benzer ¢alismalarin aksine
stirtiinme katsayis1 artan grafit konsantrasyonuyla beraber artmistir. Ayrica grafit

katksiz elektrolit kullanilarak yapilan MAO isleminin, grafit kullanilarak yapilan
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MAO islemine kiyasla siirtlinme katsayisinin oldukca diisiik oldugu gozlenmistir

(Sekil 5.14).
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Sekil 5.14 : MAO “da grafit konsantrasyonun siirtiinme katsayisina etkisi [36].

LY12-Al alasiminin grafit katkili metasilikat elektrolit ortami ile yapilan mikro ark
oksidasyonunda yilizey morfolojisinin mikroporlardan olusan poroz yapisinin
nispeten homojen dagildigi, ayrica kaplama yiizeyindeki tiimseklikler ve konkav
yapilardan dolay1 ylzeyin piiriizlii oldugu goriilmiistiir. Buna ek olarak artan grafit
ile birlikte porozitenin de arttigit gozlenmistir. Sekil 5.15te farkli grafit

konsantrasyonlarinda kaplamanin SEM goriintiileri gosterilmektedir.

Sekil 5.15 : Farkl grafit konsantrasyonlarinda yapilmis MAO kaplamasinin
SEM goruntuleri, (a) 2 g/L, (b) 4 g/L, (c) 6 g/L [36].
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Yapilan tiim bu literatiir aragtirmalarinindan da goriilecegi tizere farkli sartlar altinda

aliminyum alagimlarinin mikro ark oksidasyonu yapilabilmektedir.
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6. DENEYSEL CALISMALAR

Bu c¢alismada 6082 kalite aliiminyum alasimmin mikro ark oksidasyonunda

elektrolite karbon nanotiip ilavesinin etkisi incelenmistir.

Mikro ark oksidasyon isleminde voltaj, islem siiresi ve karbon nanotiip miktar
degisken parametreler olarak secilerek, olusan kaplamanin yapisal, ve mekanik
ozellikleri yapilan deneylerle incelenerek mikro ark oksidasyon proses kosullari

optimum 06zelliklere sahip olacak sekilde ayarlanmustir.

6.1 Kullanilan Malzemeler

Bu caligmada anot malzemesi olarak 6082 kalite aliiminyum alagimi kullanilmistir.
MAO prosesi oncesi 10 mm x 10 mm x 4 mm ebatlarinda hazirlanan 6082
aliminyum alasimi  numuneler 400-2400 mes arasindaki SiC zimparlarla
zimparalanmig, daha sonra saf su ve ardindan etil alkol ile temizlenip kurutulduktan

sonra mikro ark oksidasyon islemi i¢in hazir hale getirilmistir.

Katot malzemesi olarak ise mikro ark oksidasyon cihazinin kendi biinyesinde

barindirdig1 paslanmaz ¢elik kullanilmistir.

Mikro ark oksidasyon islemlerinde kullanilmak {izere 3 (i¢) farkli elektrolit ortami
hazirlanmis, hazirlanan elektrolitlerin  kimyasal bilesimleri Cizelge 6.1°de

gosterilmektedir.

Cizelge 6.1 : MAO’da kullanilan farkli konsantrasyonlarda MWCNT katkili
elektrolitin kimyasal kompozisyonu.

Ortam NaAlO, (g/L) KOH (g/L) MWCNT (g/L)

A 15 2 -
B 15 2 2
C 15 2 4
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Mikro ark oksidasyon islemleri, farkli pozitif voltaj/negatif voltaj uygulanarak
strastyla 300/60 ve 400/80 degerlerinde, gergeklestirilmistir. MAO islem siiresince
elektrolit sicakligi <20°C tutulmaya ¢aligilmistir.

6.2 Mikro Ark Oksidasyon Islemleri

Mikro ark oksidasyon islemleri ITU Metalurji ve Malzeme Miihendisiligi Boliimii
laboratuvarlarinda kurulu bulunan 30 kV kapasiteli AC gii¢ kaynagina sahip MAO
cihazi ile yapilmistir (Sekil 6.1). Mikro ark oksidasyon cihazinin pozitif voltaj degeri

maksimum 700 V iken, negatif voltaj degeri maksimum 300 V’dur.

Sekil 6.1 : Mikro Ark Oksidasyon Cihazi.

6.3 Yapisal ve Mekaniksel Karakterizasyon Calismalar:

Mikro ark oksidasyon proseslerinin ardindan numuneler iizerinde ¢esitli yapisal ve
mekaniksel karakterizasyon g¢alismalar1 yapilmistir. Bu karakterizasyon g¢alismalari
mikro yizey incelemeleri, kesit incelemeleri, X-isinlar1 analizi, yiizey plrizliligi
olcumleri, sertlik 6lcuimleri, ve asinma testlerini icermektedir.

6.3.1 Mikro yuzey ve kesit incelemeleri

Mikro yuzey ve Kkesit incelemeleri EDS donanimli HITACHI TM-1000 marka

masaiistii taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ile yapilmistir.
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6.3.2 X-1s1nlar1 analizleri

X-1ginlar1 analizi (GBC, MMA 027) 28.5 mA , 35 kW gii¢ degerlerinde CuKa tiip
kullanilarak 10°-90° arasinda 2°/dak.’lik artislar ile numune yiizeyinde tarama

yapacak sekilde gerceklestirilmistir.

6.3.3 Yiizey piiriizliiliigii 6l¢ciimleri

Yiizey puriizliligi ol¢timleri, Veeco Dectac 6000M marka profilometrede 10 mg
yik altinda numune yizeylerinde 2000 um mesafede tarama yapilarak

gergeklestirilmistir.

6.3.4 Mikro sertlik dlgtimleri

Mikro sertlik Olcimleri, CSM marka “nano-hardness tester” sertlik cihazinda
numunelerin kesitleri zerine uygulanan 25 g yiikle Vickers ug batirilarak, oksit

tabakasi tizerinden 15 6lcimden ortalama deger alinarak gergeklestirilmistir.

6.3.5 Asinma testleri

Asinma testleri, karsit hareketli (reciprocating) Tribotech asinma cihazi ile kuru
ortamda gergeklestirilmistir. Asindirict malzeme olarak 6 mm ¢apinda SizN4 bilya
kullanilmigtir. Asinma testleri 4 N yiik altinda, 10 mm/s kayma hiziyla toplam kayma
mesafesi 100000 mm olarak, 5 mm’lik ¢izik olusturularak yapilmigtir. Asinma
testlerinin ardindan, asindirici bilyalarin yiizeyleri Leica marka optik mikroskopta
incelenirken, numune ylzeyleri ise hem optik mikroskopla hem de taramal1 elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Numunelerin aginma iz alanlar1 (A) ise, Veeco
marka profilometre ile 6l¢iilen asinma iz genisligi (G) ve asinma iz derinligi (D) ile
hesap edilmistir. Sekil 6.2°de asinma izi profili sematik olarak gosterilmektedir.

Esitlik (6.1)’de ise aginma iz alan1 hesabi gosterilmektedir.

G

M
W

D

Sekil 6.2 : Asinma izinin genisliginin ve derinliginin sematik olarak gosterimi.
A=(1/4).G.D (6.1)
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A = Asinma iz alani
G = Asinma iz genisligi

D = Asinma iz derinligi

6.2.6 Zeta potansiyel dlctimleri

Zeta potansiyel olcimleri Malvern Instruments Zetasizer 2000 adli cihazda

yapilmuigtir.
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7. DENEYSEL SONUCLAR VE DEGERLENDIRME

Bu c¢alismada 6082 kalite aliiminyum alasimmin mikro ark oksidasyonunda

elektrolite karbon nanotiip ilavesinin etkisi incelenmistir.

Karbon nanotlpler kimyasal olarak inerttirler [37]. Dolayisiyla karbon nanotiipler
mevcut bazik elektrolit ortaminda kimyasal olarak tepkime veremeyeceginden
elektrolit igerisindeki OH" iyonlarin etkisiyle statik olarak negatif davranis
gOstermekte (zeta potansiyel), ve bodylece pozitif elektrod olan anoda dogru

gitmektedirler.

Mikro ark oksidasyon isleminde voltaj, islem siiresi ve karbon nanotiip miktari
degisken parametreler olarak secilerek, olusan kaplamanin yapisal, mekanik ve
korozyon o6zellikleri yapilan deneylerle incelenerek mikro ark oksidasyon proses
kosullar1 optimum o6zelliklere sahip olacak sekilde ayarlanmistir. Yapilan deneysel
calismalarin sonuglari; yiizey incelemeleri, kesit incelemeleri, XRD analizleri,
kaplama kalinlig1 6l¢iimleri, yiizey piirtizliligi ol¢timleri, mikro sertlik dl¢iimleri,

ve aginma testleri basliklar1 altinda incelenmistir.

7.1 YUzey incelemeleri

Temel olarak KOH+NaAlO; ve saf su karigimindan meydana gelen elektrolit,
icerisine farkli konsantrasyonlarda karbon nanotiip katilarak ya da katilmadan farkli

voltaj ve farkl siirelerde mikro ark oksidasyon islemine tabi tutulmustur.

Mikro ark oksidasyon isleminde, iki farkli voltaj uygunlanmistir. 300 V uygulanan
6082 kalite Al alasimi numunelerin yiizeylerinde olusan kaplamalarin ylizey
morfolojilerine bakildiginda, elektrolite karbon nanotiip takviyesi yapilmadan
gerceklestirilen MAO isleminde artan sireyle birlikte porozite yogunlugunun g¢ok
fazla degisiklik gostermedigi, ancak por sayisinin nispeten azaldigi, por boyutunun
artigr gortlmektedir. Bununla beraber 1, 2 ve 5 dakika mikro ark oksidasyon
uygulanan numunelerde mikro catlaklar neredeyse goOrilmezken ve yiizey

puriizliiligi neredeyse ayni iken, 10 dakika mikro ark oksidasyon iglemi uygulanmis
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numunede mikro catlaklarin belirginlestigi ve yilizey piriizliliigliniin arttig

gorulmektedir.

1 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 300 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin ylizeylerinde olusan kaplamalarin yiizey
morfolojilerine ait taramali elektron mikroskobu (SEM) gorintileri Sekil 7.1°de
gosterilmektedir.

Sekil 7.1 (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, 1 dakika MAO
islemine tabi kaplamalarin yiizey morfolojilerine ait SEM goruntuleri.

Aliiminat esasli elektrolite 2 ¢g/L karbon nanotiip ilavesi ile yapilan mikro ark
oksidasyon islemiyle yiizeyde nispeten mikro catlaklar ve ylizey piiriizliligi
artmistir. Elektrolite 4 g/L CNT ilavesi, elektrolite karbon nanottp ilave edilmeden
yapilan yada 2 g/l CNT ilave edilerek yapilan mikro ark oksidasyona kiyasla daha

az porozite icermekte ve ayn1 zamanda daha piiriizlii bir yap1 olusturmaktadir.

2 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 300 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin yilizeylerinde olusan kaplamalarin ylizey
morfolojilerine ait taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.2°de

gosterilmektedir.
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ok 30um

Sekil 7.2 (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, 2 dakika MAO
islemine tabi kaplamalarin ylizey morfolojilerine ait SEM goriintiileri.
5 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 300 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin yilizeylerinde olusan kaplamalarin ylizey
morfolojilerine ait taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.3’de
gosterilmektedir.

300 V altinda yapilan tiim MAO islemlerinde genel olarak elektrolite 2 g/L karbon
nanotup ilavesi, ayni siirede karbon nanotiip ilave edilmeden yapilan mikro ark
oksidasyona kiyasla porozite yogunlugunu azaltmis, nispeten por boyutunu artirmis
ancak daha kompakt bir yap1 olugsmasini saglamistir. Yine aym siirede elektrolite 4
g/L CNT ilavesi, elektrolite karbon nanotlp ilave edilmeden yapilan yada 2 g/L CNT
ilave edilerek yapilan mikro ark oksidasyon islemine kiyasla daha az porozite

icermekte, daha piiriizlii bir yap1 meydana getirmektedir.

10 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 300 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin yiizeylerinde olusan kaplamalarin yiizey
morfolojilerine ait taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.4’de

gosterilmektedir.
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Sekil 7.3 (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, 5 dakika MAO
islemine tabi kaplamalarin ylizey morfolojilerine ait SEM gortintiileri.

Sekil 7.4 (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, 10 dakika MAO
islemine tabi kaplamalarin yiizey morfolojilerine ait SEM goriintiileri.
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1 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 400 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin yilizeylerinde olusan kaplamalarin ylizey
morfolojilerine ait taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.5°de

gosterilmektedir.

Sekil 7.5 (a) 400 V, (b) 400 V; 2 g/L. CNT, 1 dakika MAO islemine tabi
kaplamalarin ylizey morfolojilerine ait SEM goriintiileri.

2 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 400 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin yilizeylerinde olusan kaplamalarin ylizey
morfolojilerine ait taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.6’da

gosterilmektedir.

Sekil 7.6 (a) 400 V, (b) 400 V; 2 g/L CNT, 2 dakika MAO islemine tabi
kaplamalarin yiizey morfolojilerine ait SEM goriintiileri.

5 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 400 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin yilizeylerinde olusan kaplamalarin ylizey

morfolojilerine ait taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.7°de

gosterilmektedir.
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Sekil 7.7 (a) 400 V, (b) 400 V; 2 g/L CNT, 5 dakika MAO islemine tabi
kaplamalarin yiizey morfolojilerine ait SEM goriintiileri.

10 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 400 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin yilizeylerinde olusan kaplamalarin ylizey
morfolojilerine ait taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.8’de
gosterilmektedir.

Sekil 7.8 (a) 400 V, (b) 400 V; 2 g/L CNT, 10 dakika MAO islemine tabi
kaplamalarin ylizey morfolojilerine ait SEM goruntleri.

400 V uygulanan 6082 kalite Al alasimi numunelerin ylizeylerinde olusan
kaplamalarin ylizey morfolojilerine bakildiginda, elektrolite karbon nanotiip
takviyesi yapilmadan gergeklestirilen MAO isleminde porozite yogunlugunun;
elektrolite 2 g/L karbon nanotiip takviyesi yapilarak gerceklestirilen MAO islemine
nazaran daha fazla oldugu, ancak piriizlilik degerlerinin ¢ok fazla degisiklik
gostermedigi goriilmektedir. Bununla birlikte elektrolite CNT takviyesinin, yapidaki
por sayisini nispeten azalttifi ve por boyutunu ise neredeyse degitirmedigi ilgili

sekillerdeki SEM goriintiilerinden anlasilmaktadir.
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300 V ve 400 V altinda ayni elektrolit ortamimnda MAO islemi uygulanan
kaplamalarin  ylizey morfolojilerine ait SEM gorUntuleri  Sekil 7.9°da

gosterilmektedir.
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Sekil 7.9 : 4 (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 400, (d) 400 V; 2 g/L CNT, farkli
voltaj altinda, ayni1 elektrolit ortaminda 5 dakika MAO islemi
uygulanmis kaplamalara ait ylizey SEM goéruntileri.

7.2 Kesit incelemeleri

Karbon nanotiip ilavesiz ve ilaveli aliiminat esashi elektrolitlerde mikro ark
oksidasyon sonrasi elde edilen kaplamalarin althk 6082 kalite aliiminyum alagimi
malzemeye yapismasinin ve kalinlik boyunca oksit tabakast morfolojisinin
degerlendirilmesi i¢in numunelerin kesiti taramali elektron mikroskobu (SEM)

cihazinda incelenmistir.

1 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 300 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin kesit morfolojilerine ait taramali elektron

mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.10°da gosterilmektedir.
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Sekil 7.10 : (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, 1 dakika
MAO islemine tabi kaplamalarin kesitlerinin SEM goriintiileri.

2 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 300 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alagimi numunelerin kesit morfolojilerine ait taramali elektron

mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.11°de gosterilmektedir.

x3.0k 30um

Sekil 7.11 : (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, 2 dakika
MAQO islemine tabi kaplamalarin kesitlerinin SEM goriintiileri.
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5 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 300 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus

6082 kalite Al alasimi numunelerin kesit morfolojilerine ait taramali elektron

mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.12°de gosterilmektedir.
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Sekil 7.12 : (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, 5 dakika
MAQO islemine tabi kaplamalarin kesitlerinin SEM goriintiileri.
10 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 300 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alagimi numunelerin kesit morfolojilerine ait taramali elektron

mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.13’de gosterilmektedir.

300 V uygulanan 6082 kalite Al alasimi numunelerin kesit morfolojileri
degerlendirildiginde, CNT ilavesiz 1 ve 2 dakikalik mikro ark oksidasyon
islemlerinde elde edilen oksit tabakalar ile altlik 6082 Al alasimlari ara yiizeylerinde
sireksizlikler goriilmekteyken; 5 ve 10 dakikalik mikro ark oksidasyon islemlerinde
bu sureksizlikler goriilmemektedir. Siireksizliklerin olmasi yapisma dayaniminin
kotli oldugunun gostergesi olabilir. Elektrolite 2 g/L CNT ilave edilerek yapilan
farkli stirelerdeki MAO islemlerinin higbirinde oksit tabakalar1 ile altlik 6082 Al
alagimlar1 ara yiizeylerinde stireksizlikler goriilmemektedir. Ayrica CNT ilavesiz

MAO islemleriyle kiyaslandiginda, daha kompakt ve az porozlu bir yapinin oldugu
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sOylenebilir. Elektrolite 4 g/L CNT ilave edilerek yapilan farkli siirelerdeki MAO
islemlerinin kesit morfolojilerideki siireksizlik durumu CNT ilavesiz yapilan MAO
islemlerine ¢ok benzerlik gostermektedir. Ancak kesit yapisinin diger yapilara
kiyasla daha sik ve az porozlu bir yapiya sahip oldugu sdylenebilir. Bunlara ilaveten,
CNT katkii MAO islemleriyle elde edilen oksit kaplamalara ait kesit
morfolojilerinin bazilarinda dalgali yap1 goze carpmaktadir. Elektrolite CNT ilavesi
yapilsin yada yapilmasin MAO islemine tabi tiim numunelerde artan siireyle birlikte

kaplama kalinliklarinin arttig1 rahat bir sekilde goriilmektedir.

Sekil 7.13 : (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, 10 dakika
MAQO islemine tabi kaplamalarin kesitlerinin SEM goriintiileri.

1 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 400 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alagimi numunelerin kesit morfolojilerine ait taramali elektron

mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.14°de gdsterilmektedir.

400 V uygulanmis MAO kaplamalarin kesit morfolojilerine ait SEM goriintiileri
degerlendirildiginde, hem CNT ilavesiz yapilan MAO islemlerinde hem de CNT
ilave edilerek yapilan MAO islemlerinde kaplama yapisinda siireksizlikler

gorilmemektedir. Ayrica, kalinlik olarak da CNT ilavesinin etkisi ¢ok az olmustur.
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Ancak CNT ilavesiyle daha dalgali dolayisla kaplama kalinligi bakimindan daha az

homojen bir yap1 mevcuttur.
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Sekil 7.14 (a) 400 V, (b) 400 V; 2 g/L CNT, 1 dakika MAO islemine tabi
kaplamalarin kesit morfolojilerine ait SEM gortntuleri.

2 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 400 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin kesit morfolojilerine ait taramali elektron

mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.15°de gdsterilmektedir.

*3.0k  30um %3.0k  30um

Sekil 7.15 (a) 400 V, (b) 400 V; 2 g/L CNT, 2 dakika MAO islemine tabi
kaplamalarin kesit morfolojilerine ait SEM goriintiileri.

5 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 400 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin kesit morfolojilerine ait taramali elektron

mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.16°da gosterilmektedir.

10 dakika boyunca CNT ilavesiz/ilaveli 400 V* (volt) MAO islemine tabi tutulmus
6082 kalite Al alasimi numunelerin kesit morfolojilerine ait taramali elektron

mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 7.17°de gdsterilmektedir.
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Sekil 7.16 (a) 400 V, (b) 400 V; 2 g/L CNT, 5 dakika MAO islemine tabi
kaplamalarin kesit morfolojilerine ait SEM goriintiileri.

=30k Hum

Sekil 7.17 (a) 400 V, (b) 400 V; 2 g/L CNT, 10 dakika MAO islemine tabi
kaplamalarin kesit morfolojilerine ait SEM goriintiileri.

7.3 XRD Analizleri

Karbon nanotiip ilavesiz ve ilaveli aliiminat esasli elektrolitlerde mikro ark
oksidasyon islemi uygulanan numunelerin yapisal karakterizasyonu XRD analizleri
ile oksit tabakalarin faz kompozisyonunun Kalitatif (nitel) olarak belirlenmesi
seklinde yapilmistir. Xue ve arkadaslan tarafindan yapilan ¢alismaya paralel olarak,
artan MAO islem siireyle birlikte kaplamalarin faz igerikleri neredeyse degismemistir
[38]. Bu dogrultuda, sadece MAO islem siresi 10 dakika uygulanan, farkli voltaj ve
CNT miktarlar1 ilave edilerek ya da edimeden yapilan oksidasyon islemine baglh
olarak elde edilen XRD paternleri Sekil 7.18’de gosterilmistir.
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Sekil 7.18 : (a) 300 V, (b) 300 V; 2 g/L CNT, (c) 300 V; 4 g/L CNT, (d) 400 V,
(e) 400 V; 2 g/L CNT, MAO kaplamalara ait XRD paternleri.
Yapilan XRD incelemelerinde uygulanan farkli voltaj degerlerine gore farkli faz
yapilarinin olustugu gozlemlenmektedir. Genel olarak olusan oksit film tabakasina
hakim fazlar a-Al,O3 ve y- Al,03 fazlaridir. Islem parametrelerinin degistirilmesiyle
oksit tabakasindaki fazlarin pik siddetlerinde ¢ok az farklilik gdzlemlenmektedir.
Ayni sekilde fazlarin oranlarinda da ¢ok fazla degisiklik olmamustir. Fazlarin
oranlarindaki degisiklik, Xue ve arkadaslar tarafindan yapilan ¢alismada bildirildigi
tizere, MAO islemi sirasinda malzeme yiizeyinde ve i¢ersinde meydana gelen farkl
soguma hizlaridir. Soguma hizinin yiiksek oldugu dis yiizeyde yar1 kararli y- Al,O3
fazi hakimken, soguma hizinin diisiik oldugu i¢ ylizeylerde kararli ve daha sert a-

Al,0O3 faz1 hakimdir [38].

Gerek elektrolite yapilan CNT ilavesi ile yapilan MAO isleminde, gerek elektrolite
CNT ilavesi yapilmadan gerceklestirilen MAO islemleri i¢in elde edilen XRD
paternlerinde karbon bulunamamistir. Bu ¢alismaya benzer olarak, Lv ve arkadaslar
tarafindan elektrolite grafit katilarak yapilan MAO isleminde elde edilen XRD
paternlerinde grafite rastlanmamis ve bu durum grafitin kaplama igerisindeki

dagilimmnin homojen olmamasindan kaynakli olabilecegi belirtilmistir [34]. Bu
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calismada da karbonun XRD paternlerinde bulunmamasi CNT’nin kaplama
icerisinde homojen dagilmamasina baglanmaktadir.
7.4 Kaplama Kahnhg Olciimleri

Karbon nanotlp ilavesiz / ilaveli aliiminat esasl elektrolitlerde mikro ark oksidasyon

islemi uygulanan numunelerin kaplama kalinlig1 degerleri Sekil 7.19’da verilmistir.
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Sekil 7.19 : CNT ilaveli ve CNT ilavesiz aliminat elektrolitlerde MAO
islemi uygulanan numunelerin kaplama kalinligi degerleri.

Sekil 7.19’da gorildigi gibi kaplama kalingi en fazla 300 V uygulanarak ve
elektrolite 2 g/L CNT Kkatilarak yapilan mikro ark oksidasyon isleminde elde
edilmisken, en az kaplama kalinligi 300 V uygulanarak ve elektrolite 4 g/L CNT
katilarak yapilan mikro ark oksidasyon igleminde elde edilmistir. 300 V altinda farkli
karbon nanotiip miktarlarinda kaplama kalinlig1 farkli ¢ikmaktadir. Bu durumun
sebebinin, belirli bir miktara kadar karbon nanotiipiin kaplama kalinligin1 arttirdigi,
belirli bir miktardan sonra ise karbon nanotiipiin elektrolit icerisinde daha fazla
topaklanmalara sebep olarak kaplama kalinligini diisiirdiigii tahmin edilmektedir. Lee
ve arkadaglarmin  Al-7075 alasiminin  elektrolite CNT  katkis1  yaparak
gerceklestirdikleri MAO isleminde karbon nanotiplerin elektroforetik olarak anoda
gittikleri séylenmektedir [33]. Elektroforetik ortamin oldukga yavas bir ortam oldugu
g6z o©nunde bulundurulursa, anoda gittigi diistiniilen karbon nanotiiplerin bu
topaklanmlara bagli olarak anoda gitme hizinin diistiigii, daha az gittigi

diisiiniilmekte ve dolayisiyla kaplama kalinlig1 diismektedir.
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400 V uygulanarak ve elektrolite karbon nanotiip ilavesi yapilarak ya da yapilmadan
10 dakika gergeklestirilen MAO islemleri kiyaslandiginda; elektrolite 2 g/ CNT
ilavesi kalinlig1 azaltmistir. Bu duruma benzer olarak, Gao ve Shao tarafindan
yapilan benzer ¢alismada, LY 12 aliiminyum alasiminin mikro ark oksidasyonunda
elektrolite 2 g/L grafit katilarak elde edilen kalinlik, elektrolite grafit katilmadan
yapilan MAO islemine kiyasla daha az bulunmustur [36].

Xue ve arkadaslar1 tarafindan 2024 Al alasimlar i¢in yapilan ¢alismada artan MAO
islem siiresiyle birlikte kaplama kalinhiginin da arttigi goriilmistir [38]. Bu
calismada da, Xue ve arkadaglar1 tarafindan yapilan ¢aligmaya paralel olarak, artan

MAUO islem siiresiyle kaplama kalinliklar1 da artmigtir.

Elektrolite karbon nanotiip ilavesi yapilmadan gerceklestirilen mikro ark oksidasyon
isleminde 1ise, her iki farkli voltaj i¢in elde edilen kaplama kalinliklar
kiyaslandiginda, kaplama kalinliklarinin uygulanan tiim siireler i¢in ¢ok fazla farkl
olmadig1 goriilmektedir. MAO i¢in uygulanan siireler géz ontine alindiginda voltajin

kaplama kalinlig1 {izerinde diisiik siirelerde ¢ok etkili olmadig1 sdylenebilir.

7.5 Yuzey Purizliiliigii Olgiimleri

Karbon nanotiip ilavesiz ve ilaveli aliiminat esasli elektrolitlerde mikro ark
oksidasyon islemi uygulanan numunelerin yiizey pirizliligi degerleri Sekil 7.20°de

verilmistir.

Sekil 7.20°de goriildiigii gibi ylizey pirililigi en fazla 300 V uygulanarak ve
elektrolite 4 g/L CNT katilarak yapilan mikro ark oksidasyon igleminde elde
edilmigsken, en az yiizey pirililigi 300 V wuygulanarak yapilan mikro ark

oksidasyon isleminde elde edilmistir.

Jin ve arkadaglar1 LY12 aliiminyum alasimina yaptiklart mikro ark oksidasyonda
artan kaplama kalinligi ile yiizey piiriizliiliigiintin de arttigin1 gérmiislerdir [39]. Bu
calismada, tamamen ayni sartlar altinda yapilan MAO islemlerinde Jin ve
arkadaglarinin yaptig1 ¢alismaya paralel olarak artan kaplama kalinligiyla neredeyse
tim MAO islemlerinde yiizey pirizliliigii artmistir. Ancak elektrolite karbon
nanotiip ilavesi yapilarak elde edilen piriizlilik ve kalinlik sonuglar
degerlendirildiginde, dnceki duruma zit olabilecek bulgular elde edilmistir. Ornegin;

300 V uygulanarak ve elektrolite 2 g/L CNT ilave edilerek yapilan MAO isleminde
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normal CNT ilavesize gore kaplama kalinligi ile beraber ylizey piiriizliliigii de
artmigken; 300 V uygulanarak ve elektrolite 4 g/ CNT ilave edilerek yapilan MAO
isleminde 2 g/L CNT ilaveliye gbre kaplama kalinlig1 azalirken yiizey piiriizliligi

artmigtir.
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Sekil 7.20 : CNT ilaveli ve CNT ilavesiz aluminat elektrolitlerde MAO
islemi uygulanan numunelerin yiizey piirtizliliigii degerleri.

Benzer calisma olarak, Gao ve arkadaslar tarafindan LY 12 aliiminyum alagimlarinin
grafit katkili elektrolitte MAO islemiyle elde edilen piiriizliiliikk sonuglarinda grafit
katkis1 yiizey piirtizliliginii artirmistir [36]. Bu calismada, Gao ve arkadaglarinin
yaptig1 calismaya paralel olarak ayni sartlar altinda yapilan mikro ark oksidasyon

islemlerinde CNT takviyesi yiizey piiriizliligiinii artirmistir.

7.6 Mikro Sertlik Olgtimleri

Karbon nanotiip ilavesiz ve ilaveli aliiminat esashi elektrolitlerde mikro ark
oksidasyon islemi uygulanan numunelerin mikro sertlikleri; kesit boyunca oksit
tabakasinin birkag¢ yerinden 6l¢iim alinarak yapilmis olup, tim sertlik 6lguimleri 25

0’lik yiik altinda gergeklestirilmistir.

Karbon nanotiip ilaveli ve ilavesiz aliiminat elektrolitlerde farkli voltajlarda 10
dakika MAO islemi uygulanan numunelerin mikro sertlik-kaplama kalinlig1 grafigi

Sekil 7.21’de gosterilmektedir.

Sekil 7.21 irdelendiginde, 300 V ve elektrolite CNT ilave edilmeden gerceklestirilen
MAQO islemi ile; 400 V uygulanarak elektrolite CNT ilave edilerek gerceklestirilen

46



MAUO isleminde voltajin kalinlik iizerinde pek fazla etkili olmadigi, diisiik voltajda
nispeten daha fazla kalinlik elde edildigi gortilmektedir.
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Sekil 7.21 : 1) 400 V; 2 g/L CNT, 2) 300 V, 3) 400 V, 4) 300 V; 2 g/L CNT,
mikro sertlik-kaplama kalinlig1 grafigi.

Ancak mikro sertlikler farklilik gostermektedir. Bu farkliligin kaplama yapisinda

olusan fazlara ve CNT’ye bagl oldugu diisiiniilmektedir.
Mikro sertlik icin kullanilan oksit (Al,O3) kaplamalarin kalinliklar1 ve bu

kalinliklarin hangi voltajlarda yapildiklar Cizelge 7.1°de gosterilmektedir.

Cizelge 7.1 : 10 dakika MAO islemi uygulanmis farkli voltajlardaki kaplama
kalinliklarinin mikro sertlik i¢in kullanilan degerler.

+ MAO islemi sirasinda
V" (volt) | Kaplama Kalinliklari (um) elektrolitteki CNT miktart

300 15.95 -

300 29.72 2 g/L CNT

400 18.53 -

400 13.95 2 g/L CNT

Karbon nanotiip ilavesiz ve ilaveli aliiminat esash elektrolitlerde farkli voltajlarda 10
dakika mikro ark oksidasyon islemi uygulanan numunelerin mikro sertlik degerleri
Sekil 7.22°de verilmistir.

Mikro ark oksidasyon islemi uygulanan aliiminyum alagimi numunelerin, MAO
islemi uygulanmayan saf AI-6082 alagimina kiyasla mikro sertliklerinin bir hayli

yiiksek oldugu goriilmektedir.

300 V uygulanarak ve elektrolite karbon nanotiip ilavesi yapilarak ya da yapilmadan

10 dakika gerceklestirilen MAO islemleri kiyaslandiginda; elektrolite 2 g/ CNT
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ilavesinin kalinlikla beraber, mikro sertligi de artirdigi goriilmiistiir. Bu durum, Jin
ve arkadaslari tarafindan LY?2 alasimlarinin mikro ark oksidasyonunda elektrolite Fe
tanecikleri katilarak yapilan caligmada yiiksek kalinliga sahip kaplamada yiiksek

mikro sertlik elde edilen duruma paralellik gostermektedir [39].
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Sekil 7.22 : Kaplamasiz saf Al-6082 alasiminin ve CNT ilaveli / ilavesiz MAO islemi
uygulanan numunelerin mikro sertlik degerleri.

400 V uygulanarak ve elektrolite karbon nanotiip ilavesi yapilarak ya da yapilmadan
10 dakika gerceklestirilen MAO islemleri kiyaslandiginda; elektrolite 2 g/LL CNT

ilavesi kalinlig1 azaltirken, mikro sertligi artirmistir.

7.7 Asinma Testleri

Asinma testi i¢in secilen numuneler, MAO kaplamasiz saf aliiminyum ve farkli
voltajlarda 10 dakika MAO islemine tabi tutulmus elektrolite CNT ilavesi yapilarak

ya da yapilmadan elde edilen numunelerdir.

Asinma alanlarinin hesaplanmasi, Esitlik 6.1°de verilen bagint1 kullanilarak, asinma
iz genisligi (G) ve asinma iz derinligi (D)’ne bagl olarak elde edilmistir. Asinma izi
genisligi ve asinma izi derinligi degerleri, asinma izinin farkli noktalarindan alinarak,
ortalama olarak verilmistir. Tiim numunelerin asinma izi uzunlugu (L) aym

oldugundan, aginma hacminin yerine asinma alani yazilmistir.

Cizelge 7.2°de kaplamasiz saf Al-6082 ve 10 dakika MAO islemine tabi numunelerin
ortalama iz  genisligi, ortalama iz derinligi ve asinma alanlarinin degerleri

gosterilmektedir.
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Sekil 7.23’de asinma testine tabi numunelerin relatif asinma direngleri
karsilastirilmistir. Relatif aginma direngleri hesaplanirken, asinma alani en fazla olan

numune referans olarak alinmstir.

Cizelge 7.2 : Kaplamasiz saf Al-6082 ve 10 dakika MAO islemine tabi numunelerin
ortalama iz genisligi, ortalama iz derinligi ve aginma alanlarinin

degerleri.
G D A
Numune, V Asima izi Asima izi Asinma alani
genisligi (um) | derinligi (um) (Lm?)
Kaplamasiz saf 1846.6 129.97 239999.6
Al-6082 (x31.5) (x4.78)
300 V 868 (+41.29) 2.5 (£0.9) 2167.97
300 V 858.72 3.21 (x0.87) 2755.14
2 g/LCNT (£75.84)
300 V 1705.75 91.28 155698.94
4 g/L CNT (£50.6) (£12.59)
400 V 805 (+41.11) | 2.69 (x0.74) 2164.02
400 V 708 (£55.96) | 1,93 (x0.37) 1364.09
2 g/L CNT

Cizelge 7.2°de de goruldigi gibi MAO islemi gérmemis numune, MAO islemi
uygulanan numunelere kiyasla daha fazla asinma alanina sahiptir. Daha yiiksek

asinma alani, relatif asinma direncinin daha diisiik oldugunu gosterir.
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Sekil 7.23 : Kaplamasiz saf Al-6082 alasimi ile farkl sartlarda 10 dakika MAO
islemi uygulanan numunelerin relatif asinma direnglerinin
karsilastirilmasi.
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Burada relatif asinma oranlari hesaplanirken MAO uygulanmamis saf Al-6082
numunesi aginma iz alani referans olarak alinmig ve MAO uygulanmis numunelerin
asinma alanlar1 buna gore relatif olarak kiyaslanmistir. Buna goére, MAO islemsiz
numunenin relatif asinma direnci 1 olmaktadir. Kaplamalar arasinda kiyaslama
yapilacak olursa kaplama kalinlig1 diger kaplamalara gore diisiik olan, 300 V
uygulanarak ve elektrolite 4 g/L karbon nanotiip ilavesi yapilarak elde edilen,
kaplamanin en diisiik relatif asinma oranina sahip oldugu goériilmektedir. Bunun
nedeni, asinmada kullanilan SizNg bilyanin kaplama tabakasini delerek altlik
malzemeye temas ederek orayr asindirmasindan kaynaklanmaktadir. Bu durum
asinma testine tabi tutulan tiim numunelere ait siirtiinme katsayisi-kayma mesafesi

(m) grafiginden rahat bir sekilde goriinmektedir (Sekil 7.24).

Stirtiinme Katsayisi
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Sekil 7.24 : 1) Kaplamasiz Saf 6082 Al, 2) 300 V, 3) 300 V; 2 g/L CNT, 4) 300 V;,
4 g/L CNT, 5) 400 V, 6) 400 V; 2 g/L CNT, siirtiinme katsayilari.

Ayni voltaj altinda MAO islemi uygulanan kaplamalar i¢gin CNT takviyesinin
stirtlinme katsayis1 iizerinde ¢ok fazla etkili olmadigi sdylenebilir. Ancak yliksek
voltajda CNT takviyesi yapilarak yada yapilmadan elde edilen kaplamalarda

stirtlinme katsayisinin daha diisiik oldugu goriilmektedir.

Mu ve arkadaslar1 aliiminyum alasimlar1 gibi hafif metal alasimlar1 grubundan olan
titanyum alagimi olan Ti-6Al-4V alasimina elektrolite grafit katkisi yaparak yada
yapmayarak gergeklestirdikleri MAO isleminde, kaplamasiz Ti-6Al-4V alasiminin

normal elektrolit ortaminda MAO islemi uygulanmis alasima gore daha az siirtiinme
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katsayisina sahip oldugunu; ancak elektrolite grafit katkisiyla yapilan MAO islemiyle
stirtlinme katsayisinin hem kaplamasiza gore hemde normal elektrolitte kaplanmis
numuneye gore siirtinme katsayisinin - azaldigini - gormislerdir.  Sdrtinme
katsayisindaki azalma grafitin yaglayict etkisine baglanmistir [40]. Mu ve
arkadaslarinin yaptigi c¢alismanin aksine, bu calismada elektrolite CNT ilavesi ile
yapilan MAO isleminde siirtiinme katsayis1 normal CNT ilavesiz yapilan MAO
isleminde neredeyse degismemistir. Bu durum karbon nanotiipiin grafit gibi yaglayici

etkisi olmadiginin gostergesi olarak yorumlanabilir.

Sekil 7.25’de kaplamasiz saf Al-6082 ve 10 dakika 300 V uygulanmis MAO
islemine tabi numunelerin asinma izlerinin optik mikroskop ve SEM goriintiileri

verilmistir.

00 200 um

Sekil 7.25 : 10 dakika MAO islemine tabi numunelerin aginma izlerinin (a) 300 V,
(c) 300 V; 2 g/L CNT, (e) 300 V; 4 g/L CNT optik mikroskop
goruntaleri, (b) 300 V, (d) 300 V; 2 g/L CNT, (f) 300 V; 4 g/L CNT
SEM goruntileri.
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Sekil 7.26’da kaplamasiz saf Al-6082 ve 10 dakika 400 V uygulanmis MAO
islemine tabi numunelerin asinma izlerinin optik mikroskop ve SEM goriintiileri

verilmistir.

%250 300 um

Sekil 7.26 : 10 dakika MAO islemine tabi numunelerin aginma izlerinin (a) 400 V,
(c) 400 V; 2 g/L CNT, optik mikroskop gorintdleri, (b) 400 V, (d)
400V; 2 g/L CNT, SEM gorintuleri.

Sekil 7.27°da kaplamasiz saf Al-6082 numunenin aginma izlerinin optik mikroskop

ve SEM goriintiileri verilmistir.

®¥250 300 um

Sekil 7.27 : Kaplamasiz saf AI-6082 alasimi numunenin asinma izlerinin (a) optik
mikroskop goruntileri, (b) SEM goruntileri.
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Karbon nanotiip ilavesiz ve ilaveli aliiminat esasl elektrolitlerde 10 dakika mikro ark
oksidasyon islemi uygulanan numuneler ile kaplamasiz saf Al-6082 alagimi
numunenin bilya asinma izlerini gosteren optik mikroskop goriintiileri Sekil 7.28’de

verilmistir.

Sekil 7.28 : (a) Kaplamasiz saf Al-6082, (b) 300 V, (c) 300 V; 2 g/L CNT, (d) 300V;
4 g/L CNT, (b) 400V, (c) 400 V; 2 g/L CNT, numunelerin bilya
asinma izlerinin optik mikroskop géruntuleri.

Sekil 7.28’de goriilecegi lizere, kaplamasiz saf Al-6082 ve elektrolite 4 g/L CNT
ilave edilerek 300 V altinda MAO islemi uygulanan numunede silisyum nitrur
(SisNg) bilya kaplama yiizeyini asindirmis, 1sinmaya da bagli olarak plastik
deformasyon meydana getirerek hem abrasif hem de adhezif asinma meydana
getirmistir. Diger numunelerde ise silisyum nitrir (SisNg) bilyanin yizeylerinin
temiz oldugu goriilmekle birlikte asinma ¢izgileride mevcuttur. SizNs bilyanin

asinma davranigina bakildiginda abrasif aginmalarin meydana geldigi s6ylenebilir.
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7.8 Zeta Potansiyel Olgtimleri

Karbon nanotiplerin elektrolit icerisinde statik olarak ne kadar yiklendikleri zeta
potansiyel 6lctimleri ile 10 6lgiim yapilarak tayin edilmis, ortalama -19.7 (x4.1) mV

olarak bulunmustur.
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8. GENEL SONUCLAR

6082 aliminyum alasimima NaAlO; + KOH ¢0zeltisi igerisinde farkli voltaj, farkli

siire, farklit CNT miktarlarinda mikro ark oksidasyona tabi tutulmus ve elde edilen

oksit (Al,O3) kaplamalarina islem parametrelerinin etkileri asagida siralanmustir:

1.

Elektrolite CNT ilavesi yapilarak degisik siirelerde ve degisik voltajlarda
MAO islemi uygulanmis numunelerde, farkli 6zelliklerde oksit tabakasi
olustugu gézlemlenmistir.

300 V altinda 2 ¢g/L CNT takviyesi yapilarak gergeklestirilen MAO
isleminde, aynm1 voltaj altinda CNT takviyesi yapilmadan geceklestirilen
MAO islemine kiyasla por boyutu artmasina ragmen daha kompakt bir yap1
olusmustur. 300 V altinda 4 g/LL CNT takviyesi yapilarak gerceklestirilen
MAO isleminde, ayn1 voltaj altinda 2 g/ CNT takviyesi yapilarak
geceklestirilen MAO islemine kiyasla por boyutu neredeyse degismemis

ancak porozite yogunlugu azalmstir.

400 V altinda 2 g/ CNT takviyesi yapilarak gerceklestirilen MAO
isleminde, ayni voltaj altinda CNT takviyesi yapilmadan gegeklestirilen
MAO islemine kiyasla por sayisinin nispeten azaldigi, por boyutunun

degismedigi ve porozite ylizdesinin azaldig1 goriilmiistiir.

Genel olarak, 300 V altinda 2 g/ CNT takviyesi yapilarak gergeklestirilen
MAO isleminde, ayn1 voltaj altinda CNT takviyesi yapilmadan
geceklestirilen MAO islemine kiyasla kaplama kalinligi artmisken; 300 V
altinda 4 g/ CNT takviyesi yapilarak gerceklestirilen MAO isleminde, ayni
voltaj altinda 2 g/ CNT takviyesi yapilarak ya da CNT takviyesi yapilmadan
geceklestirilen MAO islemine kiyasla kaplama kalinlig1 azalmistir.

400 V altinda 2 g/ CNT takviyesi yapilarak gerceklestirilen MAO
isleminde, aynm1 voltaj altinda CNT takviyesi yapilmadan geceklestirilen
MAUO islemine kiyasla kaplama kalinlig1 ¢ok fazla degisiklik gostermemistir.
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10.

Aynmi sartlar altinda farkli siirelerde MAO islemiyle elde edilen tiim
kaplamalarda artan siireyle birlikte kaplama kalinlig1 da artmustir.

Ayni voltaj altinda, artan streyle ve CNT ilavesiyle genel olarak puruzltluk

degerleri artis gostermistir.

Yapilan XRD analizlerinde hem CNT ilavesi yapilarak gerceklestirilen MAO
islemlerinde, hem de CNT ilavesiz yapilan MAO islemlerinde a-Al,O3 ve v-
Al,O3 fazlar1 goriilmiis, ancak fazlarin pik siddetlerinde ve sayilarinda

degisiklikler olmustur.

Yapilan mikro sertlik Slgiimlerinde hem diisiik voltajda hem de yliksek
voltajda yapilan MAO islemlerinde 2 g/L CNT ilavesinin mikro sertligi
arttirdig1 goriilmiistiir. Buna ek olarak artan voltajla beraber mikro sertlik

artmistir.

300 V uygulanarak yapilan MAO iglemi ile 400 V uygulanarak yapilan MAO
isleminde relatif asinma direngleri yaklasik olarak ayni ¢ikmistir. 300 V ve
elektrolite 2 g/ CNT Kkatilarak gerceklestirilen MAO isleminde, CNT katkis1
normal 300 V uygulanarak yapilan MAO islemine kiyasla relatif asinma
direncini distirirken; 400 V ve elektrolite 2 g/ CNT katilarak
gerceklestirilen MAO isleminde, CNT katkis1 normal 400 V uygulanarak

yapilan MAO islemine kiyasla relatif asinma direncini artirmistir.
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