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SICAK DALDIRMA YONTEMI iLE ALUMINYUM KAPLANAN DUSUK
KARBONLU CELIGE UYGULANAN MiKRO ARK OKSiDASYON
ISLEMININ KARAKTERIZASYONU

OZET

Aliiminyum kaplanmus ¢elikler diisiik karbonlu ¢eliklerle kiyaslandiginda ¢ok daha iyi
fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zelliklere sahiptir. Aliiminyum kaplanmis celikler
sik¢a yiliksek sicaklik uygulamalarinda, oksidasyon ve korozyon direncinin istendigi
ortamlarda kullanilirlar. Bu ¢eliklerin tercih edilmesinin bir diger sebebi ise paslanmaz
celige gore maliyetinin diisiik olusudur. Bu c¢alismada dogrudan ¢elik althiga
uygulanamayan mikro ark oksidasyon islemine uygun altlik olusturmak i¢in sicak
daldirma aliiminyum kaplama islemi uygulandi. Bu islem uygulanirken kaplama
sicakligy, siiresi ve sogutma ortaminin intermetalik ve kaplama tabakasinin kalinligina
ve yapisina etkisi incelenmistir.

Son yillarda siirekli gelisim gosteren yiizey teknolojileri alaninda 6nemli bir yere sahip
olan mikro ark oksidasyon yontemi ile her tiirli aliminyum, magnezyum, titanyum ve
alagimlarina kolayca uygulanabilmekte ve yiizey Ozellikleri gelistirilebilmektedir.
Mikro ark oksidasyon yontemi geleneksel anodizasyon yontemine benzemektedir
ancak islem parametreleri ve kullanilan yiiksek akim/voltaj sayesinde daha geligmis
kaplamalar elde edilebilmektedir. Bir elektrolit ¢ozeltisi igerisine yerlestirilen anot
numuneye yiiksek degerlerde voltaj verildiginde malzeme ylizeyinde oksit tabakasi
olusumu baglar. Bu geleneksel bir anodik oksidasyon islemidir. Yiikselen voltaj ile
birlikte kritik bir voltaj degerine ulasilir. Bozunum voltaji (dielectric breakdown)
olarak adlandirilan bu kritik esik degeri asildiginda malzeme yiizeyinde mikro
boyutlarda arklar olugsmaya baglar. Bu islem mikro ark oksidasyon islemi olarak
tanimlanir. Diger kaplama yontemlerine gore olusturdugu oksit tabakasinin kalinligi,
yiiksek yapigsma kuvveti, porozite miktari, diisiik maliyeti ve ¢evreye zararsizligi ile
avantajl bir goriiniim sergilemektedir.

Bu c¢aligmada sicak daldirma aliiminyum kaplama yontemiyle farkli parametrelerde
kaplanan AISI1010 kalite ¢eliklere mikro ark oksidasyon uygulanmasiyla elde edilen
oksit tabakasinin morfolojik ve yapisal ozellikleri incelenmistir. Daha sonra bu
numunelere sertlik deneyleri, asinma direnci deneyleri ve yiiksek sicaklik oksidasyon
deneyleri uygulanmistir. Sicak daldirma yontemiyle aliiminyum kaplanan gelikler ve
mikro ark oksidasyonu yontemi ile seramik kaplanan celikler taramali elektron
mikroskobu kullanarak kalinliklar1 ve yapilari incelenmistir. XRD difraksiyon
yontemiyle faz analizi yapilmistir. Ayrica bu kaplamalarin EDS analizi, asinma ve
oksidasyon direngleri incelenmistir. Elde edilen sonuglar kiyaslamali olarak
degerlendirildikten sonra en uygun parametreler belirlenmistir. Bu parametreleri
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etkileyen faktorler g6z onilinde bulundurularak en iyi sonucun elde edildigi durumlar
belirlenmistir.
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CHARACTERIZATION OF MICRO-ARC OXIDIZED UNALLOYED LOW-
CARBON STEEL AFTER HOT-DIP ALUMINIZING PROCESS

SUMMARY

Aluminizing is a process through which the surface of a metallic component is coated
with a layer of aluminum. This process provides a strong intermetallic layer between
the steel and its aluminum coating. Aluminized steel has good formability and good
heat reflectivity below 450 °C and also has better resistance to corrosion than low
carbon steel. Because of that aluminized steel can’t be used for high temperature
application. Aluminized steel is generally used for mufflers, high pressure vessels,
water heaters and heat exchanger in residential furnaces. In order to use aluminized
steel components at higher temperatures, hybrid metal/oxide coating structure has been
proposed recently.

Low carbon steel is one of the important material for structural application because of
the lower cost. The hot-dip Al coating is one of the technique for improving the
oxidation resistance of low carbon steel. To protect the steel substrate from oxidizing
environment, the Al layer on top of steel substrate can be oxidized to aluminum oxide
layer which has high melting point and great hardness by performing high temperature
oxidation. Hot-dipped aluminized steel can be used as component of exhaust system.
As we know, steel is used widely in industry but its performances in bearing wear and
corrosion are not optimal. Recently, some researchers report that the PEO techniques
can be applied to steel, with good adhesion achieved between the steel and ceramic
coating.

There are two distinct ways of plasma electrolysis techniques for making ceramic
coatings on steel surface from the viewpoint of electrodes. One is cathodic micro-arc
electrodeposition where the steel is used as the cathode and cathodic discharges occur
during treatment. Studies of this method are limited, but it appears that the coating
content comes mainly from the electrolyte. The other technique exploits an anodic
barrier layer on the substrate. Since the steel material has low passivation in PEO
electrolytes, the anodic voltage does not increase with treatment time, and the anodic
discharge cannot occur. In order to enhance the passivation of steel, an anodic barrier
layer is first deposited on substrate by a separate process.

Micro-arc oxidation (MAO), also known as plasma electrolytic oxidation (PEO), is a
new processing technique which can generating oxide coatings on light metals such
as Al, Mg, Ti, etc. and their alloys. It can be used to grow thick, hard ceramic
coatings. This technique can offer protection against wear, heat and corrosion. This
technique can be used in automotive, aerospace, medicine application. But, MAO is
not applicable to steel surface directly.

There are many indirect way to apply advanced surface modification techniques to
steel surface. One of them is hot dipping and micro-arc oxidation hybrid method. Steel
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surface prepared to MAO process by using HDA. So the hybrid method of MAO after
HDA is very encouraging method to get ceramic coating on steel surface. Three
different layer was obtained this hybrid coating method. Al-Fe intermetallic layer near
the steel substrate, Al rich layer between Al-Fe intermetallic layer and as a top layer
ceramic coating. The aluminum-rich intermetallic compounds are emerged in hot-dip
aluminizing process; thereby it enhances the resistance of wear and oxidation on steel.

In this study, aluminum layer was prepared by HDA on AISI1010 steel surface and
then ceramic surface was obtained on the aluminum layer by using MAO. Dry sliding
wear tests were conducted to all aluminized and MAO’ed samples and uncoated
sample at room temperature. The resistance to high temperature oxidation of
aluminized steel was studied. The progress of the HDA and MAO behaviors was
researched. The phase composition, the thickness of coated layers, the cross sectional
micro hardness and surface morphology was investigated.

Circular samples of 1010 steel were used as the substrate for HDA in this study. The
samples were cut to diameters of 5mm and 10mm length then prepared for HDA by
grinding (120-400#) with abrasive paper. All the samples cleaned ultrasonically in
phosphoric acid and acetone for 15 min separately and then dried. These samples were
tied with stainless steel wire for dipping procedure.

As a hot dipping material, pure aluminum was utilized. Aluminum was heated to
750°C and 850°C in graphite melting pot using electric melting furnace. After the
reaching desired temperature, flux added to the melted aluminum and waited for 15
min. At the end of the process, prepared samples are immersed into the molten
aluminum for 2 min, 5 min and 10 min and cooled by air, furnace and water quenching
Micro arc oxidation performed 450 AC power supply for 5 min to the aluminum
surface in order to build the ceramic coating which prepared with HDA for the MAO
process. The solution prepared for the usage of coating confected as 4.5 g/l NaAIO;
and 2 g/l KOH in the distilled water. Stainless steel container used as an electrolyte.
Also stainless steel container used as a cathode and sample used as an anode. The
samples which prepared for MAO were dipped for 5min at 750°C and 850°C then
cooled by air, water and furnace.

The samples were mounted for metallographic examination. To observe the cross
sectional micrograph, scanning electron microscope (SEM) were used. The sample
used for the examinations are polished with silica paste after grinding with the SiC
sandpaper (240-2500#). Thin gold film sprayed on the prepared samples for enhance
the conductivity. The phase composition of coating layers examined by EDS.
Crystallographic structure obtained by using X-ray diffraction.

Micro hardness measurements were conducted by a micro Vickers hardness tester
(Wilson) at the maximum load of 25 g. At least ten measurements were done from
every layer and then averaged.

Wear test samples of dimension diameter 5mm and length 10mm were prepared. The
surface of the wear test samples cleaned by acetone before the tests. The wear tests are
performed at a normal load of 3N corresponding to vertical movement of 2mm. The
worn surfaces of the samples were examined using 3D optical profilometer and SEM.

The high temperature oxidation tests were done at 1000°C for 1h, 6h, 24h and 48h.
The samples aluminized at 750°C for 5 min and quenched in water due to the highest
thickness of Al layer and uncoated steel samples were placed into resistance furnace.
The samples were heated in air to 1000°C over 1 hour heat-up period. After reaching
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the required temperature, waited for 1h, 6h, 24h and 48h. Then, the samples were
cooled to the room temperature in air.
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1. GIRIS

Celik, gegmisten giiniimiize en sik kullanilan yapisal malzeme olmustur. Celigin sahip
oldugu yiiksek dayanim, elastisite, stineklik, tokluk gibi fiziksel 6zellikler ve bunun
yaninda kolay proses edilebilirligi sayesinde yapisal uygulamalarda en yaygin
kullanilan malzeme ¢eliktir. Celigin bu bahsedilen iyi 6zellikerinin yani sira, diisiik
yorulma dayanimi, gevrek kirilmanin ve burulmanin tahmin edilememesi, diisiik
korozyon direnci ve Ozellikle diisiikk karbonlu celikler i¢in yiiksek sicakliga

dayaniminin az olmasi gibi istenmeyen 6zellikleri de vardir [1,2].

Celik ylizeyinin Ozellikleri arttirmak ic¢in uygulanan ¢ok farkli sayida ileri ylizey
modifikasyon islemleri vardir. Son yillarda sik¢a kullanilmaya baslanan yontemlerden
bir tanesi de sicak daldirma aliiminyum kaplama ve mikro ark oksidasyonu isleminin
birlikte yapilmasidir [3]. Mikro ark oksidasyonu g¢elik yilizeye dogrudan
uygulanamayacagi i¢in ara bir islem olarak aliiminyum kaplama uygulanmaktadir. Bu
sayede 3 farkli kaplama tabakasi elde edilebilir. Celigin iizerinde sirasiyla Fe-Al

intermetalik tabakasi, Al zengin bdlgesi ve en iistte seramik tabaka elde edilebilir [4].

Bu calismada tek parametrede uygulanan mikro ark oksidasyon islemi ile ylizeylerinde
oksit tabakasi olusturulmus aliiminyum kapli AISI1010 celik numunelerin yiizey
mekanik ozellikleri incelenmistir. Uygulanan sicak daldirma aliiminyum kaplama
yontemine sicakligin, siirenin ve sogutma ortaminin etkileri ve olusan kaplama

tabakalar1 incelenmis ve karsilagtirilmistir.






2. CELIKLERIN GENEL OZELLIKLERI

2.1 Celik ve Siiflandirilmasi

Celik, demir ile genellikle % 0.2-2.1 oranlarinda degisen karbon miktarinin
bilesiminden meydana gelen bir alasimdir. Celik alagimindaki karbon miktarlari
celigin siniflandirilmasinda etkin rol oynar. Demir-karbon denge diyagrami Sekil 2.1’
de verilmistir. Celige farkli 6zellikler kazandiran icerdigi elementlerin kimyasal
bilesimi ve ¢eligin icyapisidir. Celige degisik oranlarda alasim elementleri
katilabilecegi gibi, cesitli islemler (1slah, normalizasyon vs.) ile i¢cyap1 da kontrol
edilerek kullanim amacina gore degisik 6zelliklerde ¢elik elde edilir. Mangan (Mn),
Fosfor (P), Kiikiirt (S) ve Silisyum (Si) {iretim sirasinda hammaddeden kaynaklanan
elementler olup, ¢elik biinyesinde belirli oranlarda bulunur. Diger elementler ise (Cr,
Ni vs.) ferro-alyajlar halinde istenilen miktarlarda ¢elik biinyesine ilave edilir. Celik
demir cevherinden veya hurdadan geri doniisiim ile iki sekilde tiretilmektedir. Sivi
celik tretildikten sonra dokiim ile ingot olarak veya siirekli dokiim yontemi ile kiitiik

veya blum olarak sekillendirilir [5].

2.1.1 Diisiik karbonlu gelikler

Bu gruba % 0.20' ye kadar karbon igeren ¢elikler dahil edilebilirler. Mekanik
ozellikleri géz onilinde bulundurularak yumusak celikler olarak da taninirlar. Diisiik
karbonlu gelikler diinya gelik iiretiminin en biiyiik miktarin1 kapsarlar. Ozellikle, yass
mamuller ile ingaat sektorii ve temel yapilarda kullanilan ¢elik cubuk ve profiller diisiik
karbonlu gelikler sinifindadirlar. Diisiik karbonlu ¢elikler, diisiik karbon igeriklerinden
dolay, 1s1l islem ile kiitlesel olarak yeterince sertlestirilemezler. Ancak sementasyon,

nitriirleme v.b. yiizey sertlestirme islemleri ile ylizeyleri sertlestirilebilir [4].
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Sekil 2.1 : Fe-C faz diyagrami [2].

AISI 1010 celigi icerdigi % 0,1 karbon oraniyla diisiik karbonlu c¢elik sinifina
girmektedir. Bu celik, diisiik dayanimli celikler arasindadir ancak su verme ve
temperleme islemleri ile dayanimi arttirilabilir. AISI 1010 gibi diisiik karbonlu
celikler, soguk basl tutturag¢ ve civata yapiminda kullanilirlar. AISI 1010 ¢eliklerinin
islenebilirlikleri, 6zellikle soguk ¢ekme ve soguk islenmis durumlarda oldukca iyidir.
AISI 1112 ¢eligi referans alindiginda (% 100 islenebilir olarak farz edilir), AISI 1010
celigi % 55 islenebilirlik oranina sahiptir. AISI 1010 Celigi biitiin standart kaynak
yontemleriyle kaynaklanabilir. Bu ¢elikler genelde tavlanmis ya da ylizeyi
sertlestirilmis hallerinde kullanilirlar [5]. AISI 1010 celiginin oda sicakligindaki

mekaniksel ozellikleri Cizelge 2.1 de verilmistir.

Cizelge 2.1 : AISI 1010 celiginin oda sicakligindaki mekanik 6zellikleri

[5].
Poisson Elastik Modiil ~ Akma Dayanimi (Cekme Kopma
Orant (GPa) (MPa) Dayanimi (MPa)  Uzamasi (%)
0.27-0.30 190-210 305 365 20




2.1.2 Orta karbonlu ¢elikler

Bu gruptaki ¢elikler % 0.20-0.60 arasinda karbon igeren ¢eliklerdir. Karbon miktarina
bagli olarak orta derecede mekanik 6zelliklere sahiptirler. Bu grupta ki ¢eliklerin en
biiyiik 6zellikleri, 1s1l islemle yeteri derecede sertlestirilebilmeleridir. Bu bakimdan
orta karbonlu celiklerin kullanim sahalar1 6zellik arz eder. Ozellikle makine imalat
sanayinin tercih ettigi celiklerdir. Islenebilme ve sekil alabilme kabiliyetleri diisiik
karbonlu celiklere gore daha diisiiktiir. Bu gruptaki celiklerin kaynak kabiliyetleri de
az karbonlu c¢eliklere nazaran diigiiktlir. Zira kaynak esnasinda meydana gelen
kontrolsuz 1s1l etkiler ¢eligin yapisal degisiminin de kontrolsiiz olmasina sebebiyet
verir. Bunun neticesinde malzemelerde hatalara sebep olabilir. Bu sebepten dolay1 orta
karbonlu ¢eliklerin 6zellikle alasim elementi ihtiva edenlerinin kaynak islemlerinde

Ozel itina gostermek gerekir [4].

AISI 1040 g¢eligi diisiik karbonlu celiklere gore daha yiiksek karbon (% 0.40)
icerdiginden dolay1 orta karbonlu ¢elik sinifina girmektedir. Bu ¢elikler yiiksek
dayanima sahiptirler. Krank mili yapiminda, kavrama ve soguk basli pargalarin
yapiminda kullanilir. Islenebilirligi iyidir, AISI 1112 celigi referans alindiginda (%
100 islenebilir olarak farz edilir), AISI 1010 celigi % 60 islenebilirlik oranina sahiptir.
AISI 1040 ¢eligi biitliin kaynak yontemleriyle kaynaklanabilir. Bu gelikler 850-950°C
sicakliklarda 1s1l iglemi takiben su verme ve temperlemeyle sertlestirilebilirler [5].

AISI 1040 geliginin oda sicakligindaki mekanik 6zellikleri Cizelge 2.2” de verilmistir.

Cizelge 2.2 : AISI 1040 celiginin oda sicakligindaki mekanik 6zellikleri

[5].
Poisson Elastik Akma Dayanimi1 Cekme Kopma
Orani Modiil (GPa) (MPa) Dayanimi (MPa) Uzamasi1 (%)
0.27-0.30 190-210 353 528 30.2

2.1.3 Yiiksek karbonlu celikler

% 0.60' dan daha fazla karbon ihtiva eden celiklerdir. Normal halde yiiksek
mukavemetli ve siinekligi az olan ¢eliklerdir. Isil islemlerle sertlestirilebilmeleri
sayesinde yiiksek sertlik kazanirlar. Bu bakimdan asinmaya dayanikli ve kesici

ozellige sahiptirler. Islenme ve sekil alabilme kabiliyetleri, diisiik ve orta karbonlu



celiklere gore daha diistiktiir. Kaynak kabiliyetleri de diisiik olup daha 6zel tekniklerle
kaynaklar1 yapilabilir. Bu gruptaki ¢elikler daha ziyade takim iiretiminde kullanilirlar.
Yiiksek karbonlu c¢eliklerin bilesiminde bulunan karbon miktarinin siniri, demir-
karbon denge diyagrami geregince % 2'ye kadar cikabilse de, tatbikatta uygulamada
bu deger % 1.2-1.4 ile sinirhdir. Ozellikle yiiksek karbonlu gelikler, diisiik ve orta
karbonlu celiklere gore daha kolay su alabilirler ve elde edilen martenzitik yapinin

sertligi de daha fazladir [4].

Cizelge 2.3°de AISI standartina gore geliklerin igerdikleri alasim elementine gore
tiirlerine ayrilmasi ve bu tiirlerin sembolleri goriilmektedir. Cizelge 2.4’de alasim
elementinin mekanik Ozelliklere etkisi verilmigtir. Bu g¢izelgede ayni elesim
elementinin dstenitik ve perlitik ¢eliklerin mekanik 6zelliklerine ne sekilde etki ettigi

belirtilmistir.

Cizelge 2.3 : SAE / AISI standartina gore gelik tiirleri [6].
Celik Tirleri

Sembol Anlami1
i Karbonlu ¢elikler
Nikelli gelikler
Nikel ve krom alasimli ¢elikler
Molibdenli gelikler
Kromlu ¢elikler
Krom ve vanadyum alasimli ¢elikler
Volframli ¢elikler

Mangan ve silisyum alasimli ¢elikler

© 00 N o O B~ W DN

Silisyumlu ¢elikler




Alasim elementlerinin mekanik 6zelliklere olan etkileri

Cizelge 2.4

[14].
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3. ALUMINYUM KAPLAMA YONTEMIi

3.1 Aliiminyum Kaplama Yoéntemi ve Sinifladirilmasi

Aliiminyum kaplama yontemi, metalik malzeme yiizeyinin aliiminyum tabakasi ile
kaplanmasidir. Celik ve alagimlari, endiistriyel uygulamalarda kullanilmak iizere en
¢ok aliiminyum kaplanan malzemelerdir [7]. Aliminyum kaplanmis g¢eliklerin
sekillendirilebilirligi ¢ok yliksektir ve derin gekilebilirlik, egme gibi ozelliklerin
gerekli oldugu pargalarin tiretiminde kullanilabilirler. Ayn1 zamanda 450 °C altinda

1s1y1 yansitma o6zelligi vardir.

Aliiminyum kaplanan alasimsiz ya da alasimli celiklerin yiiksek sicak oksidasyon
direncinde ve korozyon direncinde artig elde edilir [7].

Endiistriyel boyutlarda metal {izerine aliminyum kaplama isleminin ¢ok sayida farkli
yontemi vardir. Bunlar; elektrolitik kaplama, ortme, gaz, sprey ve sicak daldirma

aliminyum kaplama yontemleridir.

3.1.1 Elektrolitik kaplama yontemi

Bu yontemde elektrotlar ya aliiminyum kloriir ya da etil bromit ve benzene batirilmig
aliminyum igerir. Kaplanacak yiizey 6nce HCI ¢ozeltisine daldirilarak temizlenir. Bu
yontemde kaplama hizi ¢ok yavastir. Yaklasik olarak 30 dakikada 0.01 mm kaplama
kalinligina ulagilabilir [2,8].

3.1.2 Giydirme (cladding) yontemi

Ortme yontemi, celik ve aliiminyum plakalarinin soguk sarma ydntemi ile sarilmasi
sonucu arada metalik bir bagin olusmasiyla elde edilen kaplamadir. Ortme kalinlig

genelde kaplanacak malzemenin kalinliginin %2-%>5 kalinliginda olur [2,8].



3.1.3 Vakum yontemi

Bu yontemde, saf aliiminyum yada aliiminyum alagim1 dnce buharlastirilir daha sonra
da kaplanacak yiizey lizerine yogunlastirilarak bir kaplama elde edilir. Aliiminyumu
eritmek icin 1400 °C’ye kadar ¢ikan elektron 1sin cihazi ve 102 — 10° mmHg
basincinda vakum odasi gereklidir. Bunlara ek olarak kaplanacak yiizeyin 250-400 °C
sicakliga 1sitilmasi gereklidir. Bu yontemde ¢ok iyi bir yapisma elde edilir [2,8].

3.1.4 Sprey aliiminyum kaplama

Istenilen kalinlikta aliiminyum kaplama daha oOnceden temizlenmis vyiizeye
puskiirtiiliir. Bu yontemde eritilmis metal 25-60psi basingla pliskiirtiiliir. Bu yontemde
kaplamanin ylizeye yapigsmasi diisik olsa da kaplanacak ylizeyin piirtizIiligi
arttirilarak yapisma da arttirilabilir. Ayrica kaplanan yiizeyi 850-1250 °C araliginda
kisa bir siire tavlayarak da yapisma arttirilabilir [7,8].

3.1.5 Gaz aliiminyum kaplama

Bu yontem sirasinda metal ylizeye gaz fazindaki aliiminyum kloriir emdirilir. Bu
karisgim 45% Al, 45% Al203 ve 10% AICI3 ‘e denk gelmektedir. Daha sonra metal
isitilarak yiizeyde kaplama elde edilir.

Bu yontem endiistriyel olarak yaygin kullanilan yontemlerden biri degildir ve

bununnedeni zor ve kullanilan enerji bakimindan masrafi bir yontem olmasidir [7].

3.1.6 Sicak daldirma aliiminyum kaplama

Bu yontemde eritilmis aliiminyum i¢ine kaplanacak metalin daldirilmas: ile bir
kaplama elde edilir. Kaplamanin kalinli§1 ve yapisi, kaplama sicakligi ve siiresine
baglidir. Endiistriyel olarak en sik kullanilan yontemlerden biridir. Kaplanacak

yiizeyin temiz ve piirlizlii olmas1 kaplamanin yiizeye yapismasini arttiran etkilerdir.

3.2 Aliiminyum Kaplama Yontemlerinin Karsilastirilmasi

Celik yiizeyini aliiminyum kaplamak i¢in bir¢ok yontem olmasma ragmen,

V.R.Ryabov’un yaptig1 caligmalar gosteriyorki sicak daldirma ydntemi
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uygulanabilirligi yoniinden en ¢ok tercih edilen yontemdir [6]. Cizelge 3.1°de 5 farkli
kaplama yontemi 4 farkli parametreye dayanarak kiyaslanmaigtir.

Asagidaki tablo gbz oniline alindiginda sicak daldirma yonteminin diger yontemlere
gore neden daha cok tercih edildigi anlasilabilir. Sicak daldirma yontemi celik
kaplamada kolay bir yontem olmasina ragmen bazi durumlarda yilizey temizligi,

cliruflastirici gibi ekstra maliyetler ¢ikabilir.

Cizelge 3.1 : Farkli aliiminyum kaplama yontemlerinin kiyaslanmasi [6].

Y Ontem Kaplama Kaplama Kaplama  Kaplama hizi
kalinligr* maaliyeti verimi
(mm)
Sicak Daldirma 0.01-0.08 1 2 2
Ortme 0.01-0.13 2 3 1
Elekrolitik 0.003-0.05 3 1 3
Sprey 0.05-0.5 4 1 4

*1 en iyi sonucu temsil etmektedir.

3.3 Aliiminyum Kaplamanin Kullamim Alanlari

Aliiminyum kaplanmis ¢elikler yiiksek sicaklik dayanimi, oksidasyon ve korozyon
direnci yiiksek istenen alanlar basta olmak tizere birgok alanda kullanilmaktadir. Daha
yiiksek oksidasyon ve korozyon direncine sahip ¢elik kullanmak yerine aliiminyum
kaplanmis ¢elik kullanmak ayni zamanda maliyeti de ciddi oranda diisiirmektedir. Bu
celiklerin en yaygin kullanildig: alanlar su sekildedir [9];

e Endiistriyel firmlar

e Otomotiv egzoslar1 ve susturuculari

e Susiticilart

e SoOmine ve barbekii 1sitic1 ekipmanlari
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e Pisirme tepsileri

3.4 Sicak Daldirma Aliiminyum Kaplama Yo6ntemi

Sicak daldirma yontemiyle celik yiizeyleri kaplama, aliiminyum kaplamanin en eski
yontemlerinden biridir. Bu yontem 4 ana basamaktan olusur;

e Onislemler: Bu asamada kaplanacak ¢elik yiizey mekanik ve kimyasal olarak
kirden, yagdan ve pastan temizlenir.

e C(Ciiruflagtirma: Kaplanacak celikleri ergimis aliiminyuma daldirmadan once
yiizeyde olusan oksitlerden kurtulmak i¢in uygulanir. Ergimis metale eklenen
bir tuz karisimi bir siire bekletildikten sonra yiizeyde alinir ve bir sonrasi
asamaya gegilir.

e Kaplama: Kaplanacak numune yapilacak ¢alismanin parametrelerine gore bir
stire ergimis metal i¢ine daldirilir.

e Kaplama sonrasi islemler: Kaplama agamasindan sonra elde edilen kaplanmis
celikler cesitli 1s1l islemlere ya da farkli sogutma kosullarinda islem gorebilir.

Sicak daldirma yontemiyle Al kaplama islemi sirasinda Fe ve Al fazlar1 arasinda
gerceklesen difiizyon sonucunda Fe-Al intermetaleri olugmaktadir. Sicak daldirma
yontemiyle aliiminyum kaplama islemi kendi ic¢inde iki gruba ayrilir. Bunlar
Al+%11Si alasimiyla hazirlanan “’tip 1°” ve saf aliiminyum ile hazirlanan “’tip 2”’dir.
1.tip yontemde daha iyi plastik ozellikler elde edilirken diisiik korozyon dayanimi
vardir. 2.tip de ise daha iyi yansitma ve korozyon direnci elde edilir ancak buna bagl
olarak daha kotii plastik 6zelliklere sahip olan bir kaplama olusur [10].

Aliiminyum kaplama, ¢eligi yiiksek sicaklikta oksidasyon ve korozyon direncini 1000
°C’ye kadar arttirir. Kaplama sicakliginda, ergimis aliiminyum ve ¢elik altlik arasinda
gerceklesen reaksiyonlar sonucunda kaplama ve altlik arayiizeyinde sert ve kirillgan
intermetalik tabaka olusur. Bu durum celigin siinekligini ve daha sonra uygulanacak
dévme, egme gibi plastik deformasyon kabiliyetini diistirebilir [11].

Bu intermetalik tabaka celik i¢cinde baslica FexAls olmak iizere FeAl ve FeAls
formunda parmaksi bir yapida ilerler [12]. Fe, Al ile belli kosullar altinda reaksyiona
girerek FeAl, FeAls, Fe;Als, FeAl ve FesAl intermetaliklerini olusturur. Celik ile s1vi

aliminyum arasindaki etkilesim Sekil 3.1’de verilmistir.
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FeAl,, FeAls ve Fe;Als intermetalikleri yiiksek aliiminyum igerir ve kirtlgandir [12].
FesAl ve FeAl ise daha yiiksek demir igerigine olup, daha iyi asinma, oksidasyon ve

korozyon direncine sahiptir.

Intermetalik tabakanin kalinlig1 daldirma sicakligs ve siiresiyla dogrudan iliskilidir.
Altlik malzeme olan ¢eligin karbon orant ve c¢eligin kompozisyonu intermetalik
tabakanin biiyiimesini ve morfolojisini etkiler [13]. Aymi zamanda ergimis
alliminyumun viskozitesi ve altlik malzemenin ylizey piirlizliiligli kaplama kalinligini

etkiler.

Kaplama kalinlig1 etkileyen diger faktorler ise, altlik malzemenin daldirma hizi, altlik
malzemenin sicakligi ve daldirma sonrasi ergimis metalden ¢ikartilma hizi olarak

belirtilebilir.
1600

1400 4

1200 4

)

1000 4

Sicaldils

8004 _

600 4

400

Sekil 3.1 : Fe-Al denge diyagrami [10].

Kaplama kalitesini belirleyen en dnemli faktorlerden biri ise kaplanacak yilizeyin temiz
olmasidir. Eger yiizey temiz degilse, ergimis aliiminyum yiizeyi tamamen 1slatamaz
ve buna bagli olarak ylizeyde kaplanmamis bolgeler bulunabilir. Sicak daldirma
yontemiyle alliminyum kaplama yonteminin en 6nemli farklarindan biri ise, ylizeyi
aliminyumla kaplama sirasinda olusan reaksiyonlar sayesinde intermetalik tabaka
olusur ve tabakanin biiylimesi soguma sirasinda da devam eder. Ayrica bu intermetalik
tabaka olusurken aliiminyumun celik i¢ine; demir atomlarinin ise disariya dogru
difiizyonu s6z konusudur. intermetalik tabakanin olusum mekanizmasi bir sonraki

baslikta detayli olarak anlatilacaktir.
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3.4.1 intermetalik tabakanin olusum mekanizmasi

Aliiminyum kaplamanin biiylime mekanizmasini agiklamak i¢in kaplanacak metal ve
alliminyum banyo arasinda gerceklesen diflizyon mekanizmalarini incelemek gerekir.

Bu mekanizma Sekil 3.2°de sematik olarak verilmistir.

Sinir Tabakasi
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Sekil 3.2 : Diflizyon mekanizmasinin sematik gosterimi [14].

Demir ve demir esasli alasimlar ile aliiminyum banyo arasinda meydana gelen
reaksiyonlar, difiizyon tabakasinin olusum ve biiyiime siirecine bagli olarak farkl
asamalarda incelenebilir. Sicak daldirma yontemi ile aliiminyum kaplama isleminde
intermetalik tabakanin biiyiimesinin her bir agsamasi1 Sekil 3.3’de gosterilmistir. To
asamasinda kaplanacak olan ‘’soguk’ metal sivi aliiminyum ile temas ettiginde
banyoda bolgesel olarak sogumalar (bazen banyo iginde katilasma bile olabilir)
gerceklesir. Bu 1s1 transfer siireci daldirilan metal difiizyon i¢in gerekli sicakliga
ulasana kadar devam eder. Diflizyon reaksiyonlar1 baglayana kadar siv1 aliiminyum ve
metal arasindaki 1s1 transferi devam eder. Bu siire¢ boyunca metal ile aliiminyum
arasinda ekzotermik reaksiyonlar devam eder. Fe-Al fazlarinin olusum reaksiyonlari
sirasinda es zamanli olarak sivi alimliinyum metal yilizeyine yayilir. Reaksiyon
enerjisinin beslenmesi ile birlikte yilizey olusum prosesi yogun sekilde devam eder.
Kati-s1v1 araylizeyinde gaz absorbsiyonu olmadigi kosul kaplama biiylimesi i¢in daha
uygundur. Bu kosulu saglamak i¢in flux kullanilir. Fe-Al fazlarindan (FeAls yada
Fe2Als) hangisinin metal ylizeyinde daha 6nce olustugunu agiklamak oldukga zordur.
Literatiirde yaygin olarak FeAls fazinin daha dnce olustugu soylenmektedir [6,10].
Ancak, kaplamanin biiylime mekanizmasinin tanimina bakildiginda, prosesin bu

asamasinda Fe-Al denge diyagraminda hangi fazin ilk olarak ortaya g¢iktiginin
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Oonemsiz oldugu goriilmektedir. Metalin yiizeyi reaksiyon lriinleriyle kaplandiginda

stirecin ilk agamasi tamamlanmis olur.
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Sekil 3.3 : Intermetalik tabakanin biiyiime mekanizmasi [10].

T1 agamasinda, iki yonlii difiizyonun sonucu olarak, kristolagrafik latislerin fazlari ile
diflizyona ugrayan metallerin olustugu yapilarin fazlari farkhidir. Diflizyon
reaksiyonlart1 sirasinda  fazlarin  olusumu  diflizyona ugrayan bilesenlerin
konsantrasyonuna bagli olarak devamsizlik gosterebilir. Bu nedenle homojen olmayan
bolgeler vardir. Bu proses ayrica su agamalar igerir;

e Faz sinir1 alaninda Fe ve Al’nin difiizyonu,

e Fe ve Al atomlarinin faz smir1 boyunca diflizyonu nedeniyle var olan bazi

baglar1 bozup aralarinda yeni baglar olusturmasi,

¢ Yeni intermetalik fazlarin i¢cinde elementlerin diflizyonu.
Bu asama metalden aliiminyuma ve aliiminyumdan metale difiizyonun devami olarak
goriilebilir. Bu nedenle kisa siire icerisinde ikili Fe-Al sistemleri olusur. Fe-Al denge
diyagramina gore, aliiminyum kaplama islemi i¢in ¢ikilan sicaklik degerlerinde, Al
kaplamanin yapis1 aliiminyumun demir i¢inde kat1 ¢ozeltisi ve artan aliiminyum orani
ile intermetalik fazlar (FesAl, AlFe, {—Fe Al,, n— Fez2 Als, and 6—-Fe Alz) igermelidir.
Ayrica bu asamada kat1 faz metalik sivi i¢inde ¢oziinmeye baslar. Ti asamasiyla

kaplamanin biiyiimeye basladig1 asama sona erer.
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T, asamasi, yukarida bahsedilen baslangictan sonra olusan intermetalik tabakanin
daha da biliylidigi asamadir. Sicak daldirma yontemiyle aliiminyum kaplama
isleminde reaksiyonlar ¢ok hizli gerceklesmesine ragmen biiyiimeyi ¢ok daha yavas

olan difiizyon kontrol ettigi gozlemlenmistir [10]. Yapilan ¢alismalar, intermetalik

tabakanin kalinligin1 sadece 2 fazin kontrol ettigini gostermistir. Bunlar of n-Fe2Als

and 0-FeAls fazlaridir [15]. Fe-Al faz diyagraminda goriilen diger fazlarin difiizyon
katsayilar1 ¢ok diisiik oldugu i¢in tabaka kalinligini etkilemesi s6z konusu degildir.

Farkli intermetalik fazlar1 arasinda olabilecek reaksiyonlar Sekil 3.4’de gosterilmistir.
Herbir fazin yerdegistirme yoniini tespit edebilmek i¢in difiizyona ugrayan
elementlerin difiizyon katsayilarin1 belirlemek gereklidir. Daha Once yapilan
calismalarda tabakalarin biiylimesi aliiminyum fluxi ve bunun altlik malzemeye

difiizyonuna baghdir.

Al.Fe,+Al— 2Al.Fe
2Al,Fe+Al—AlFe, Al Fe+Al —Al(Fe)

Jre<iu Jee<in

L o -
Al.Fe, AlFe Al
]v-’!;.

Jouin
B

>

Al,Fe,+Fe —AlFe Al(Fe)+Fe— AlFe
5Al,Fe+Fe—3Al,Fe,

Sekil 3.4 : Sicak daldirma yontemiyle aliminyum kaplama isleminde
gerceklesebilecek reaksiyonlarin sematik gosterimi [10].

FeAlz intermetalik fazi aliiminyum banyosuyla temas halindedir ve banyodaki
aliminyumun doygunluguna bagli olarak en distaki ince tabakada degiskenlik
goriilebilir. Tam tersi sekilde de aliiminyum banyosuna intermetalik gegisi olarak
banyonun konstrasyonu degisebilir. Banyodaki aliiminyum atomlar1 metal yiizeye
dogru difiizyona ugrarken faz sinirlarindaki intermetalik bilesiklerle de reaksiyona
girebilir. Fe2Als fazinin biiyiimesinde etkili olan reaksiyon su olabilir;

2 FeAlz + Al = FezAls
FeAl; fazin1 kaplama mikroyapisinda gérmek miimkiin degildir fakat bu fazin Fe2Als
olusumunda etkisi oldugu bilinmektedir.
FeAlsz ve Fe;Als arayiizeyinde ise su reaksiyonun gergeklesmesi ile FeAls fazinin
bliylimesi gercelesir;

FeAls + Al — 2 FeAls

Bu difiizyon yolunu uzatir ve aliiminyumun difiizyonu bu faz i¢inde kisalir.
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T3 asamasinda proses hala devam etmektedir. FeoAls fazi daldirma siiresine bagh
olarak biliylimeye devam eder. Ayrica siire¢ devam ettik¢e alliminyum banyo i¢inde
¢Ozlinen demir atomlarinin igerigi de artmaktadir. Diflizyon bolgesinde dinamik
durumdaki bir denge olugsmaya baglar. Bu denge aliiminyum atomlarmin farklh
intermetalik fazlara yaptig1 diflizyon ve demir atomlarinin aliiminyuma yaptigi
difiizyon miktarina baglhdir.

T4 asamasinda, islem sonrasi kaplama {iriinleri elde edilmeye baslamistir. Is1
aligverigine bagli olarak islemin uygulandigi yilizeyde bir miktar 1s1 kaybinin meydana
geldigi tespit edilmistir. Bu asamada, metal ylizeyi iizerinde olusan saglam

intermetalik tabakalar goriilmektedir.

3.4.2 Aliiminyum kaplama islemini etkileyen faktorler

Sicak daldirma yontemiyle aliiminyum kaplama islemini etkileyen bir ¢ok faktor
vardir. Bu faktorler, intermetalik tabakanin kalinligini, morfolojisini ve fazini
etkilerler.
e Fe ve Al’'un kaplama sirasinda olusturduklar1 kimyasal reaksiyona bagli olarak
intermetalik tabakanin olusumu.
e Kaplama arayiizeyleri daldirma siiresi ve kaplama sicakligi tarafindan
etkilenir.
e Celigin karbon igerigi intermetalik tabakanin morfolojisini ve biiyliime hizini
dogrudan etkiler.
e Altlik malzemenin 1slanmasi ergimis metalin viskozitesiyle etkilenebilir.

e Altlik malzemenin yiizey piiriizliiliigli kaplama kalinligini etkiler.

3.4.2.1 Karbon miktarimin etkisi

Yapilan ¢aligmalarda altlik malzeme olarak kullanilacak celigin karbon igeriginin
kaplama kalinligmma dogrudan etkisi oldugu belirtilmistir. Shih ve Shu-Hau’nun
yaptiklar1 ¢aligmada diisiik karbon miktarina sahip olan ¢eligin kaplama kalinliginin
daha ¢ok oldugunu bulmuslardir [16]. Karbon miktarinin kaplama kalinligina etkisini
incelemek i¢in 1020 ve 1040 celiklerini sicak daldirma yontemi ile aliiminyum
kapladiktan sonra Cizelge 3.2’da karsilagtirmiglardir. 1020 ¢eligi 1040 geligine gore
daha diisiik karbon icerigi ve daha yiiksek ferrit miktarina sahiptir.
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Diisiik karbonlu ¢elik yiizeyinde, yiiksek karbonluya gore daha kalin intermetalik
tabaka olusmustur. Bunun nedeni ise diisiik karbonlu ¢elikte, ergimis aliiminyum ile
reaksiyona girebilecek daha fazla ferritin bulunmasidir. Intermetalik tabaka ferritin
daha fazla oldugu arayilizeyde ¢ok daha hizli bir sekilde celik igerisine ilerleyebilir.
Ayrica reaktif faz ferrit tane sinirlart ile segilimli difiizyon ve biiylime gostererek
parmak seklinde bir intermetalik yap1 olusturur. Bu yapi, yiiksek karbonlu ¢elikle
karsilastirildiginda diisiik karbonlu gelikte daha iyi gézlemlenir [2].

Sekil 3.2(a)’de intermetalik tabakanin ferrit yapisi igerisinde c¢ikintili biiylimesi

gosterilmistir.

Sekil 3.5(b)’de parmak seklinde yapinin ucunda elektron probe mikroskop yontemi ile
Fe,C ve Al konsantrasyonlari 6l¢iilmiistiir. Karbon oraninin A ve B noktalari olan tane
siirlarinda tane icine daha fazla oldugu Olglilmiistiir. Aliiminyum atomlar1 ara
tabakada ferrit tane sinirlarindan tane igine difuzyon olur ve burada demir atomlar ile

reaksiyona girerek Fe-Al intermetaliklerini olusturur.
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Sekil 3.5 : Intermetalik tabakanin celik icinde biiyiimesi. [2]
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Cizelge 3.2 : Karbon miktarmin kaplama kalinligina etkisi [16].

Celikler 1020 1040

Daldirma Siiresi (dk)  Kaplama Kalinlig1 (um)  Kaplama Kalinlig1 (um)

3 -- 16-22
10 82-136 45-50
20 91-200 114-136
40 200-318 227-236
60 291-336 264-282

3.4.2.2 Daldirma siiresinin etkisi

T. Shih ve T. Shu-Hau yaptiklari ¢alismada daldirma siiresinin kaplama mekanizmasi
ve kaplama kalinlig etkisini incelemislerdir [16]. Sekil 3.3’de saf aliiminyum igine
1040 ¢eliginin 10,20,40 ve 60 dakika daldirma islemi sonrasinda olusan kaplamalar
verilmistir. Kisa siire uygulanan daldirma isleminde kaplama kalinlig1 degisken ve
arayiizey degiskendir. Baz1 bolgelerde daha kalin intermetalik tabaka varken bazi

bolgelerde daha ince oldugu Sekil 3.3(a)’da goriilmektedir.

Daldirma siiresi arttik¢a araylizey girintili ¢ikintili bir yap1 haline gelir ve parmak
seklindeki yapt (sekil 3.6(b)) daha belirgin hale gelir. Daldirma siiresi uzadikg¢a
parmak seklindeki yapr daha diizenli hale gelir fakat intermetalik tabakada Sekil 3.6
(c)’de goriildiigii gibi bosluklar olugsmaya baglamistir.
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3.4.2.3 Daldirma sicakh@imin etKkisi

Daldirma sicakliginin sicak daldirma yontemiyle aliiminyum kaplanan ¢elikler tizerine
olan etkisi daha 6nce S.Kobayashi tarafindan ¢alisilmistir [17]. Yaptiklar1 ¢alismada
5 dakika daldirma siiresi i¢in 700-900 °C araliginda daldirma sicakliklar1 segilmistir.
Yaptiklart bu g¢alisma sonucunda artan daldirma sicakligiyla birlikte kaplama
kalinligmin da arttigin1  belirtmiglerdir. Olusan iki tabakanin kalinliklarinin
kiyaslanmasinda, Al tabakanin kalinligi 100pm’den 200um’ye ve FeoAls tabakasinin
biiylimesi 700 °C’den 800 °C’ye ¢ikildiginda doygunluga ulagsmustir. Sekil 3.7°de farkli

sicakliklarda daldirilmig olan numunelerin kesit goriintiileri verilmistir.

Sekil 3.6 : Saf alliminyuma daldirilmis 1040 ¢eliginin daldirma siiresine bagli olarak
kaplama kalinliklar1 a)10dk b)20dk c¢)40dk d)60dk [16].

(a) 973K, 300s

Sekil 3.7 : a)700 °C b)750 °C ¢)800 °C d)850 °C €)900 °C’de 5 dakika daldirilmis
numunelerin kesit goriintiileri [2].
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4. MIKRO ARK OKSIDASYON ISLEMIi

4.1 Mikro Ark Oksidasyon Isleminin Tarihcesi

MAO islemi, yaklagik 50 yi1l once akademik arastirmalar seklinde kullanilmaya
baslamis ve halen gelismekte olan bir tekniktir. Bu yontem ile malzeme yiizeyinde
poroz, kismen kaba ve iyi yapismis bir oksit tabakasi elde edilen ileri bir ylizey
islemidir [18]. Bu yontemle ilgili yapilan ilk ¢alismalar Sovyetler Birligi tarafindan
ilk olarak akademik c¢alismalarda, daha sonralarda ise denizalt1 parcalarinin liretimi ile
askeri uygulamalarda kullanilmaya baglanmigtir. 1970°1i yillarda Amerika’da ve
1980’lerin sonlarinda ise tiim diinyada yaygin olarak kullanilan mikro ark

oksidasyonu, giiniimiizde halen yaygin olarak ¢alisilan bir kaplama yontemidir.

Giiniimiizde mikro ark oksidasyon islemini tanimlamak igin pek ¢ok terim
kullanilmaktadir. Bunlar; kivileim anodizasyonu (spark anodizing), anodik kivilcim
biriktirme (anodic spark deposition), mikro ark anodizasyon (micro arc anodizing),
mikro plazma anodizasyonu (microplasma anodizing), mikro plazma oksidasyonu
(mikro plasma oxidation), plazma elektrolitik oksidasyon (plasma electrlitic oxidation)

ve elektroplazma oksidasyon (elektro plasma oxidation) [19,20].

Amerika’daki pek ¢ok patentli isleme ek olarak Avrupa, Israil, Cin, Japonya ve
Avustralya da mikro ark oksidasyon teknolojisi arastirma ve uygulamalarina
katilmistir [20,21].  Mikro ark oksidasyon yontemi, aliiminyum, titanyum,

magnezyum gibi hafif metaller ve alasimlarina uygulanabilir.

4.2 Mikro ark oksidasyonunda kullanilan donanimlar

Mikro ark oksidasyon iglemi en basit haliyle bir elektrik giic kaynagi, bir elektrolit
havuzu, anot, katot ve sogutma sisteminden meydana gelmektedir. Tipik bir mikro ark
oksidasyon islemi diizenegi Sekil 4.1° de gosterilmektedir. Mikro ark oksidasyon

islemi elektrolit ¢ozelti igerisine daldirilmis anot numuneye negatif voltaj, katoda ise
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pozitif voltaj verilmesi ile anot {izerinde ark olusturulmasi ve numunenin yiizeyinin

oksit kaplanmasi olarak tanimlanabilir [22].

Mikro ark oksidasyonu diizeneginde kullanilan elektrolitler genelde bazik
karakterlidir. Elektrol sicakligi 10-60 °C araliginda kontrol edilmektedir. Prosesin
gerceklestigi tank paslanmaz gelikten yapilmigtir. Mikro ark oksidasyonu sirasinda
yiikksek voltaj ve akim degerlerinden dolay1 biiyiilk miktarinda 1s1 olustugundan,

sicakligi belirli bir aralikta tutmak i¢in sogutma sistemi gereklidir.

Sekil 4.1 : Tipik Bir Mikro Ark Oksidasyon Diizenegi 1) Giig
Kaynagi 2) Karistiric1 3) Anot 4)Katot 5) Elektrolit 6)Sogutma Suyu [22].

Anot olan numuneye negatif voltaj uygulanmasi ile malzeme yiizeyiinde oksit filmi
olusumu baslamaktadir. Uygulanan voltaj belirli bir kritik degere ulastiktan sonra
malzeme yiizeyinde mikro boyutlarda arklar olusmaya baglar. Mikro arklarin
olusmaya basladig1 voltaj degeri, bozunum voltaji1 olarak tanimlanmaktadir. Bu kritik
degere ulasildiginda malzeme yilizeyinde metal iyonlar1 ile hidroksit iyonlar1 zit

yonlere hareket ederek oksit olusumunu tekrar baslatirlar [22].

Malzeme yiizeyinde ark olusumu icin kritik potansiyel esasen elektrotun
kutupsalligina, elektrodun malzemesi ve igerisinde bulundugu elektrolitin igerigine
baglidir ancak sicaklik, elektrolit konsantrasyonu ve yiizey geriliminden etkilenmez.
Teorik analizler kivilcim noktalarindaki yerel gecici sicakliklarin, neredeyse giinesin
merkezindeki sicakliga yaklasarak birka¢ bin Kelvin’e ulasabildigini belirtmektedir.

Bu teknoloji aliiminyum, ¢inko, titanyum alagimlari, bunun yaninda magnezyum
alasimlar1 gibi toprak alkali metalleri ile valf metalleri tizerine seramik kaplamalar

tiretmeyi miimkiin kilmaktadir. Olusan kaplamalarin mikro sertlik, korozyon ve
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asinma direnci performansi geleneksel anodizasyon prosesleri ile olusanlar ile

karsilastirilabilir.

Elektrolit kompozisyonu, pH, iletkenlik gibi ¢ozeltiden kaynaklanan etkilerle birlikte
mikro ark oksidasyonu parametreleri gibi diger etkenler olusan oksit tabakasinin
yapisini, morfolojisini ve kompozisyonunu degistirmektedir. Yapilan c¢alismalarda
.¢6zeltinin kompozisyonu ve konsantrasyonu ile elektriksel parametrelerin oksit yapisi

tizerinde 6nemli degisikliklere neden oldugunu gézlenmistir [22].

4.3 Mikro ark oksidasyon isleminin avantajlari ve dezavantajlar

Mikro ark oksidasyon teknolojisi halen gelismekte olan bir teknoloji oldugundan,
malzeme yiizeyinde gelisen seramik filmin olusum ve gelisim mekanizmasi ile olusan
oksit filmin 6zelliklerinin tam olarak anlasilabilmesi i¢in ¢ok fazla ¢aligma yapilmasi
gerekmektedir. Bugiine kadar yapilan ¢alismalarda, mikro ark oksidasyon isleminin

bir ¢ok avantaj1 oldugu belirtilse de dezavantajlar1 oldugu da bilinmektedir.

Mikro ark oksidasyon yontemi, diger yiizey islemlerine gére islem Oncesi numune
hazirlamanin 6nemi daha azdir. Bu nedenle proses hizi ¢ok daha yiiksektir. Ayni
zamanda uygulanan ylizey hazirlama islemlerindeki kimyasallarin ¢evreye ve kaplama
prosesine etkisi ortadan kaldirilmis olur. Mikro ark oksidasyon yontemi, aliiminyum,
magnezyum, titanyum, zirkonyum gibi genis bir malzeme grubuna ve sekilden

bagimsiz olarak kompleks parcalara bile kolayca uygulanabilen bir yontemdir.

Mikro ark oksidasyon isleminde kullanilan elektrotlar ¢cevreye zararli degildir ve ucuz
karisimlardir. Islem sonrasinda elde edilen kaplama ¢ok yiiksek dayanima ve sertlige
sahiptir. Bu avantajlar degerlendirildiginde, mikro ark oksidasyon yontemi diger

yontemlere gore daha ¢ok tercih edilmektedir.

Yukarida bahsedilen avantajlarin disinda, diger yontemlerde de oldugu gibi mikro ark
oksidasyonun da dezavantajlar1 vardir. Secilen parametrelere bagli olarak yiiksek
enerji saglayabilecek bir gli¢ kaynagina ihtiyag vardir. Kullanilan gii¢ kaynagina bagh
olarak iiretim siireci tehlikeli olabilir ve ayn1 zamanda maliyeti diger geleneksel anodik
oksidasyon y&ntemlerine gore yiiksek olabilir. Islem sonrasi elde edilen yiizey piiriizlii
ve oldukga kirillgandir. Kullanim 6ncesi bu yiizeyin kaldirilmasi gerekmektedir ve bu
da maliyeti arttiran bir diger faktordiir. Bu dezavantajlar mikro ark oksidasyonunun

kullanim alanlarini kisitlamaktadir.
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4.4 Mikro ark oksidasyon isleminin uygulama alanlari

Mikro ark oksidasyon iglemi, kalin seramik kaplama istenen uygulamalarda yaygin
olarak kullanilir. Ugak-uzay endiistrisi, otomotiv endiistrisi, askeri uygulamalarda
istenilen 6zellikleri karsilayabildigi i¢in bir ¢ok kullanim yeri bulmustur. Ugak ve uzay
sanayiinde yiiksek sicaklik dayanimlari sayesinde uzay araclarinda ve roketlerde
kullanilir.

Yiiksek miktarda silisyum ve magnezyum igeren aliiminyum alagimlarinin, geleneksel
anodik oksidasyon ile kaplanmasi zor oldugu i¢in mikro ark oksidasyon islemi tercih
edilir.

Mikro ark oksidasyon islemi sonrasi elde edilen seramik kaplamalar boya tabani olarak
kullanilabilir. Ayn1 zamanda giiclii asit ve bazlara kars1 gosterdikleri direngten dolay1
kimya ve gida sanayide kullanilirlar. Abrasif ve erozif aginma goriilen yerlerde yliksek
asinma direngleri sayesinde kullanilabilirler. Mikro ark oksidasyon islemi sonrasi
renkli seramik kaplamalar elde edilebilir ve bu sayede mimari uygulamalarda

kullanilabilir. Mutfak esyalari, tip, implant, matbaa ve ambalaj sektoriinde de kullanur

[23,24].
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5. SICAK DALDIRMA YONTEMi ILE ALUMINYUM KAPLANMIS
CELIGE UYGULANAN MiKRO ARK OKSIiDASYON iSLEMi

Kharanagh ve arkadaslar1 [25] yaptiklari calismada ASTM A463 standartlarina uygun
olarak aliiminyum kaplanmis ¢elige 50, 300, 600 ve 1500 Hz olacak sekilde farkli
frekanslarda mikro ark oksidasyon islemi uygulamistir. Elde edilen seramik yiizeyin
ozellikleri, asinma ve korozyon direnci, taramali elektron mikroskobu, pin-on-disk
asimma cihazi ve potansiyodinamik kutuplasma deneyleri ile kiyaslanmistir. Yapilan
deneyler sonucunda, frekansin artmasi ile birlikte kaplama kalinligi ve kaplama
icindeki bosluklarin boyutlar1 kiiciilmiis ve bosluk yogunlugu artmistir. Korozyon
direnci 50Hz’den 600Hz’ye kadar artarken, 600Hz’den 1500Hz’ye dogru ¢ikildiginda
diismiistiir. 600Hz’de kaplanan numunenin siirtlinme katsayisinin diismesi, diisiik
frekanslarda elde edilen yiizeyle kiyaslandiginda 600 Hz’de daha yumusak yiizey elde

edildigini gostermektedir.

Lihong ve arkadaslar1 [4] yaptiklar1 ¢alismada Q235 ¢eligini sicak daldirma yontemi
ile aliiminyum kapladiktan sonra mikro ark oksidasyonu islemiyle seramik bir
kaplama elde etmislerdir. Seramik kaplanmis celik daha sonra taramali elektron
mikroskopu (SEM) ve gegirimli elektron mikroskobu (TEM) ile incelenmis ve
korozyon direnci Olgiilmiistiir. Yapilan c¢aligmalar sonucunda seramik ylizeyde
bosaltim kanallarinin (discharge channels) neden oldugu bir cok mikro ¢atlaklar ve
bosluklar gorilmiistiir. Seramik tabakanin faz dagilimi amorf yapt ve Al2O3
kristallerinden olustugu tespit edilmistir. Ayn1 zamanda Al2O3 kristalinin k- Al20s3, 6-
Al,03 ve B- Al2O3 yapilarini igerdigi bulunmustur. Olusan Al2Oz kristallerinin
boyutlar1 100nm’den 500nm’ye kadar degiskenlik gostermektedir. Yapilan korozyon
direnci testleri sonucunda mikro ark oksidasyonu uygulanmis celiklerin aliiminyum

kaplanmis ¢eliklerden ¢ok daha iyi dirence sahip oldugu belirtilmistir.

Gu ve arkadaglar1 [26] yaptiklari ¢alismada %0.20 C’lu ¢elik boru altlik malzeme
olarak kullanmiglardir. Bu ¢elik 15cm/dk hizla 700 °C sicaklikta ergitilmis A7
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aliminyum alasimina 90 saniye siireyle daldiril ve oda sicakliginda sogutulmustur.
Mikro ark oksidasyon islemi i¢in 0.025, 0,066 ve 0,008M konsantrasyonlarinda
karistirtlmis NaOH, NaSiO3 ve (NaPO3)s ¢ozeltileri kullanimistir. Bu birlesmis proses
celik borunun i¢ine koruyucu bir katman elde etmek icin uygulanmistir. Proses
tamamlandiktan sonra karakterizasyon i¢in EDX, SEM, XRD ve korozyon testleri

uygulanmigtir.

Bakalit

Aluminyum

Sekil 5.1 : (a) SDA islemi uygulanmis ve (b) SDA-MAO islemi
uygulanmis ¢eligin kesitinin SEM fotograflari [26].

Sekil 5.1°de her iki proses sonrasinda kesitten ¢ekilmis SEM goriintiileri verilmistir.

Bakalit

300

Aluminyum

200
Fe-Al intermetaligi

Siddet

0 100 200 300 400 500 600

Al Kal, FeKail, O Ka1

Sekil 5.2 : Aliiminyum kaplanmis ¢eligin EDX analizi [26].

Sekil 5.2°de kaplama kesidi boyunca kimyasal kompozisyonlarin degisimi verilmistir.
Bu proses sonucunda Al, Fe-Al intermetalik tabakasi ve Al,O3 seramik tabakasi elde

edilmistir ve st liste gelen her iki kaplama tabakasi birbirine metalurjik olarak
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baghdir. Elde edilen kaplama korozyona kars1 ¢ok iyi direng gdstermistir. Elde edilen
bu sonuclarin 1s18inda, celik borularin i¢ ylizeyinde uygulanan proses sonucunda

koruyucu bir tabaka elde edildigi belirtilmistir [26].

Wu ve arkadaslar1 [27] yaptiklar1 ¢alismada karakteristik ortalama anotik voltajin
zamanla degisimini incelemislerdir. Q235 celigi once sicak daldirma yontemi
kullanilarak saf aliminyum ile kaplanmig, daha sonrasinda SkW DC gii¢ kaynagi
kullanarak 50Hz frekansta 16 g/l Na>SiOs ve 2 g/l NaOH ¢ozeltisinde mikro ark
oksidasyon islemi uygulanmistir. Bu proses sirasinda anodik voltaj degerleri
kaydedilmigtir. Proses sonrasinda elde edilen numunenin XRD, SEM ve EDS

kullanarak karakterizasyonu yapilmistir.

190 (a) Saf Al
80 i M‘I“»Wm
| L
i : D S
60 -
g | (b) Sicak Al Daldirnilmis
O |
~ 40 |
204 l I1 I11 ‘I |AY
K
0- : .

—_—
0 20 40 60 80 100 120 140
Sure (dk)

Sekil 5.3 : Ortalama anodik voltaj-zaman grafigi [27].

Sekil 5.3’de mikro ark oksidasyonunun baslangicinda ortalama anodik voltaj saf
alliminyum ve aliminyum kaplanmis celik icin yaklasik degerlere sahiptir. Ancak
aliminyum kaplanmis ¢eligin aliiminyum tabakasi bitip Fe-Al tabakas: kullanilmaya

baslandiginda voltaj degerleri arasindaki fark ortaya ¢ikmaktadir.

Sekil 5.4 ve ¢izelge 5.1 aliminyum kaplanmis ¢elige uygulanan mikro ark oksidasyon
islemi sonrasi kaplama kesiti boyunca elemental dagilim ve kimyasal dagilimi
vermektedir. Yapilan caligmalar sonucunda Fe-Al intermetalik tabakasinin mikro ark
oksidasyon islemi uygulanirken ortaya ¢ikan ortalama anodik voltaja olan etkisi

belirtilmistir. Mikro ark oksidasyon islemi sirasinda Al tabakasi giderek incelerek
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seramil tabakaya donlismektedir. Al tabakasi tamamen harcandiginda, mikro ark
oksidasyonu igin gerekli olan Al, Fe-Al tabakasindan karsilanmaya baslar. Bu
asamada, seramik tabakanin olusumu yavaglar ve AlO3 ve Fe-Al arayiizeyinde
catlaklar tespit edilir. Seramik kaplama ve celik altlik kiyaslandiginda, seramik
tabakanin ¢ok daha yiiksek sertlige, elastik toparlanmaya ve yliksek destekleme

performasina sahip oldugu tespit edilmistir.

Siddet

T T T T T T T T T
n 20 40 60 80 100 120 140 160
Mesafe /um

Sekil 5.4 : Kaplama kesiti boyunca elemental oranlarin degisimi
[27].

Cizelge 5.1 : Sekil 5.4’de verilen noktalarin kimyasal dagilimi (% ag.).

Noktalar @) Al Si Fe
A 53 43 35 04
B 53 45 15 03
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6. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada altlhik malzeme olarak kullanilan diisiik karbonlu ¢elik ilk olarak sicak
daldirma yontemi ile aliiminyum kaplanmis ve daha sonra mikro ark oksidasyon iglemi
uygulanmistir. Sicak daldirma yontemi ile aliiminyum kaplama islemi farkli sicaklik,
siire ve sogutma kosullarinda uygulanmistir. Farkli sicaklik, siire ve sogutma
ortaminin etkisini goérmek amaci ile metalografi, asinma, sertlik ve oksidasyon
deneyleri aliiminyum kaplanmis ¢elige uygulanmistir. Seramik kaplanan numunelere

ise aginma, sertlik ve metalografi deneyleri uygulanmustir.

6.1 Numune Hazirlama Islemleri

Sicak daldirma yontemiyle aliiminyum kaplama islemi ve daha sonra uygulanacak
deneyler i¢in diisiik karbonlu ¢elik Smm c¢apinda ve 10mm uzunlugunda silindirik
numuneler kesilmistir. Bu numuneler kaplama 6ncesi 120-400 mesh arasindaki SiC
zimparalarla zimparalanmigtir. Numuneler fosforik asit ve asetonla 15’er dakika

ultrasonik olarak temizledikten sonra saf su ile yikanip kurutulmuslardir.

Deneysel calismalarda kullanilmak tizere, diisiik karbonlu ¢elik malzemelerin spektral

analiz yontemiyle yapilan kimyasal analiz sonuglar1 Cizelge 6.1°de gosterilmektedir.

Deneysel ¢aligmalarda kullanilan ¢eligin kimyasal analizi Sekil 6.1°de goriilen cihazda

yapilmugtir.

Cizelge 6.1 : Deneysel calismalarda kullanilan diisiik karbonlu ¢eligin kimyasal
bilesimi (% ag.).

Fe C Mn Si S P

Kalan 0.097 0.64 0.1 0.042 0.034
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Sekil 6.1 : GNR Metal Lab optik emisyon spektrometresi cihazi

6.2 Sicak Daldirma Yontemi ile Aliiminyum Kaplama (SDA)

Sicak daldirma yontemi ile aliminyum kaplama (SDA) prosesinde saf aliiminyum
kullanilmistir. Bu yontemde kullanilan aliminyumun spektral analiz yontemiyle
yapilan kimyasal analiz sonuglar1 Cizelge 6.2’de gosterilmektedir. Aliiminyumu
ergitme iglemi, 750 °C ve 850 °C sicakliklarinda Sekil 6.2°de goriilen elektrikli ergitme
firninda yapilmustir. istenilen sicakliga ulasildiktan sonra ergimis metalin yiizeyine
cliruflastiric1 karisim atilarak 15 dakika beklenmistir. Ergimis aliiminyum hazir hale
geldikten sonra hazirlanan numuneler 2,5 ve 10 dakika siirelerle daldirilmistir. Her bir
sicaklik ve siire parametresi i¢in liger numune kaplanarak sirasiyla; havada, suda ve

firinda sogutulmustur.

Sekil 6.2 : MF — 1000 elektrikli ergitme firin1 ve grafit pota.
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Cizelge 6.2 : Deneysel calismalarda aliiminyumun kimyasal bilesimi (%ag.).
Al Si Fe Mg Cu
99.670 0.072 0.118 0.0039 0.001

6.3 Mikro Ark Oksidasyonu

Mikro rk oksidasyon isleminde kullanilan cihaz Sekil 6.1°de goriilmektedir. Cihaz 30
kW giiclinde olup alternatif akimla ¢calismaktadir. Bu ¢calismada mikro ark oksidasyon
islemleri 450V pozitif ve 80 negatif voltaj degerinde 5 dakika siireyle uygulanmstir.
Kullanilan elektrolitik ¢ozelti icerisinde 4.5 g/l NaAlO, ve 2 g/l KOH bilesikleri
bulunmaktadir. Bu diizenekte kaplanacak ylizey anot ve kaplanacak olan soliisyonu

icinde bulunduran paslanmaz celik katot olarak kullanilmaktadir.

Sekil 6.3 : Mikro ark oksidasyon cihazi

6.4 Metalografik Calismalar

Metalografik ¢alismalarda, farkli parametrelerde SDA yontemiyle kaplanan geliklerin
kesit ve mikroyapi incelemeleri yapilmistir. MAO uygulanmis aliiminyum kapli
celiklerin kesit goriintiileri, asinma ve oksidasyon deneylerinin incelemeleri

yapilmustir.
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Kaplama kalinliklart ve mikro yapinin kantitatif oOzellikleri igin kaplanan
numunelerden Leica DM750M optik mikroskobu yardimui ile farkli bolgelerden farkli
bliylitmelerde goriintiiler alinmistir.

Numuneler sirasiyla 240, 400, 600, 800, 1200 ve 2500 mesh zimpara kademelerinden
numune yiizeyinde c¢izik olmayacak sekilde SiC ile zzimparalanmistir. Daha sonra
silika ile parlatirmigtir. Mikroyap1 incelemeleri i¢in parlatilmis numuneler alkolle
temizlenip %35 Nital ile daglanmistir. Kaplama kalinliklarin1 6lgmek icin parlatilan
numuneler alkolle temizlendikten sonra inceleme i¢in hazir hale getirilmistir.

Daha ileri kesit ve yiizey incelemeleri i¢in Hitachi TM-1000 taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilmistir. SEM incelemelerinde numunenin iletkenligini
arttirmak icin ylizey altin ile kaplanmustir. Parlatildiktan sonra altin kaplanan
numuneler SEM ile kesit ve yilizeyden incelenmistir. Metalografik ¢alismalarda

kullanilan cihazlar Sekil 6.4’de gosterilmektedir.

Sekil 6.4 : Hitachi TM — 1000 taramal1 elektron mikroskobu ve Leica ICC50 HD
optik mikroskobu.

6.5 Yapisal ve Morfolojik Yiizey Karakterizasyonu

Sicak daldirma yontemiyle aliiminyum kaplama islemi ve mikro ark oksidasyon islemi
sonrasi yapilan yiizey karakterizasyon islemleri; makro ve mikro ylizey incelemeleri,
kesit incelemeleri, X-1sinlar1 incelemeleri, EDS, sertlik testleridir. XRD incelemeleri
Sekil 6.5’de goriilen GBC MMA 027 model X-isinlari cihazinda CuKa tiip kullanarak,

20-80° arasinda 0,1’lik artiglar ile taranarak gergeklestirilmistir.
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Sekil 6.5 : GBC MMA 027 model X-1sinlar1 cihaz

6.6 Asinma Deneyleri

Asinma deneyleri Oscillating TRIBOtester marka deney cihazinda oda sicakliginda
yapilmistir. Deney sirasinda asindirict bilya numune yiizeyinde 2mm’lik uzunlukta
periyodik olarak hareket etmistir. Asinma testi i¢in kaplanmamis 1010 celigi,
aliminyum kaplanmis ¢elik ve mikro ark oksidasyonuyla elde edilen seramik yiizey
kullanilmistir. Deneylerde agindirici bilya olarak 6mm ¢apinda Al>Oz kullanilmais olup,
deneyler 3 N yiik altinda 6 mm/s asinma hizinda ve 50 m kayma mesafesinde
gerceklestirilmistir.

Asinma deneylerinin sonrasinda numunelerin asinma yiizeyleri optik mikroskopla
incelenmistir. Asinma direncinin bir Olgiisii olarak asinma iz hacimini belirlemek
amacitla numuney yiizeyinde asinma izinin genislik (W) ve derinligi (D), Veeco
Dektak 6M model yiizey profilometresi araciligiyla Slgiilmiis ve aginma iz hacmi

Esitlik 6.1 ile hesaplanmustir.

Sekil 6.6 : Asinma iz profilinin sematik gdsterimi.

n.W.D.C
— o (6.1)
4.S.F
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Esitlik (6.1)’de

A: Asmnma hizi, mm®/Nm

W: Asinma izinin genisligi, mm
D: Asinma izinin derinligi, mm
C: Asinma izinin uzunlugu, mm
S: Toplam kayma mesafesi, m

F: Deney yiikii, N olarak tanimlanmustir.

6.7 Yiiksek Sicaklik Oksidasyon Deneyleri

Yiiksek sicaklik oksidasyon deneyleri i¢in en yliksek aliiminyum tabaka kalinligina
sahip olan numune ve islemsiz ¢elikler secilmistir. 750 °C’de 5 dakika siireyle
aliminyum kaplanan ve suda sogutulan celik en kalin ve uniform aliiminyum
tabakasina sahip oldugu i¢in bu deney icin secilmistir. Bu numunelere 1, 6, 24 ve 48
saat siireyle 1000 °C’de hava ortaminda yiiksek sicaklik oksidasyon deneyi
uygulanmistir. Numunelerin firina koyulmadan 6nce ve deney sonrasinda agirliklari
Olgtilerek agirlik degisimleri hesaplanmis ve kiyaslanmistir. Agirlik degisimlerinden
yola ¢ikarak her bir numune i¢in oksidasyon hizi hesaplanmistir. Daha sonra
numunelerin ylizey ve kesit goriintileri SEM ile c¢ekilmistir. Yiiksek sicaklik

oksidasyonu deneyinde kullanilan cihazlar Sekil 6.7°de verilmistir.

6.8 Sertlik Deneyleri

Mikro sertlik 6lgiimleri i¢in Sekil 6.8’de goriilen Tukon 1102 marka sertlik cihazi 200
gr yiik altida matris yapilarin sertlik 6l¢timleri yapilmistir. Sertlik dl¢limlerinde elmas
piramit u¢ kullanilmistir. Her numuneden 5 veri alinmis ve bunlarin aritmetik

ortalamalari rapor edilmistir.
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Sekil 6.7 : Oksidasyon islemi i¢in kullanilan Protherm elektrikli firin ve
Mettler Toledo AB-54S hassas tarti.

Sekil 6.8 : Wilson Tukon 1102 sertlik testi cihazi.
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7. DENEYSEL SONUCLAR

Bu boliimde AISI 1010 c¢eligine uygulanan sicak daldirma yontemiyle aliminyum
kaplama ve mikro ark oksidasyonu ile elde edilen kaplamalarin morfolojik ve yapisal
karakterizasyon c¢aligmalariyla, sertlik, asinma ve oksidasyon deneylerinin sonuglari

verilerek islem parametrelerinin s6z konusu 6zelliklere etkisi incelenmistir.

7.1 Mikroyapi inceleme ve Sonuglar

Calismada AISI 1010 cgeligi kullanilmis olup Sekil 7.1°de goriildiigii lizere yapinin
ferritik-perlitik oldugu gozlemlenmistir.

AISI 1010 geligine yiizey 6zelliklerini iyilestirmek i¢in sicak daldirma yontemi ile
aliminyum kaplanmistir. Bu islem 750°C ve 850°C’de 2,5 ve 10 dakika siireyle

uygulanmis ve kaplanan numuneler hava,su ve firin ortamlarinda sogutulmustur.

Sekil 7.1 : AISI 1010 ¢eliginin optik mikroyapu fotografi.
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7.1.1 Optik mikroskop inceleme sonuclar:

Farkli sicaklik ve siirelerde kaplanan numunelerin optik mikroyap1 fotograflar1 750°C
ve 850 °C kaplama sicakliklari igin Sekil 7.2 ve 7.3’de goériilmektedir.

Kaplama islemi sonra havada ve firinda sogutulan numunelerde ferritik-perlitik yap1
gozlemlenirken suda sogutulan numunede martenzitik yap1 olustugu gézlemlenmistir.
750 ve 850°C’de yapilan kaplamalar sonrasi yapilan mikroyap: incelemelerinde
havada ve firinda sogutulan numunelerin tane boyutlari ortalama olarak sirasiyla 11,50
ve 14,48 um olgiilmiistiir. Sicaklik farkinin havada ve firinda sogutulan numunelerin
tane boyutlarina etki etmedigi goriilmistiir. Suda sogutulan numuneler i¢in ise, 750
°C’de kaplanan numunenin ortalama tane boyutu 9,42 olarak hesaplanirken 850 °C’de

kaplanan numune sogutma sonrasinda tamamen martenzitik yapiya doniismiistiir.

7.2 Sicak Daldirma Yontemi ile Aliiminyum Kaplama Sonugclar:

Sicak daldirma yontemi ile aliiminyum kaplama islemi sonrasi altlik malzeme olarak
kullanilan AIST1010 ¢eligi lizerinde intermetalik tabaka ve alliminyum tabaka olmak
iizere 2 farkli kaplama tabakasi elde edilir. Intermetalik tabakas Al atomlarmin celik
althga difiizyonu sonucunda olusur. Intermetalik tabaka, aliiminyum atomlarinin
dagilimina ve arayilizdeki diflizyon reaksiyonlarina bagh olarak farkl bilesiklerde Al-
Fe intermetalikleri igerir. Bu tabakanin olusumunda Al atomlarinin iceri dogru, Fe
atomlarmin disar1 dogru difiizyonu soz konusudur. Sekil 7.4’de sicak daldirma
aliminyum yontemi ile kaplanmig ¢eligin tipik kesit goriintiisii verilmistir. Kaplama
kesiti boyunca aliiminyum dagilimini belirlemek i¢in 1.noktadan 4.ye noktaya kadar

¢izgi EDS uygulanmis ve elde edilen sonuglar Cizelge 7.1°de verilmistir.

Kaplama tabakalarmin morfolojileri, kaplama sicakligi, siiresi ve kaplama sonrasi
numunenin sogutulma kosuluyla dogrudan orantilir. Sekil 7.5 ve 7.6’da sirasiyla 750
°C ve 850 °C’de ve siirelerde uygulanan sicak doldurma yontemi ile aliiminyum
kaplama islemi sonrasinda farkli sogutma ortamlarina bagli olarak degisen kaplama

morfolojilerinin kesit goriintiileri gosterilmistir.
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Havada Sogutma Suda Sogutma Firinda Sogutma

2 dakika

5 dakika

10 dakika

Sekil 7.2 : 750°C’de yapilan kaplama islemleri sonrasinda AISI1010 geliginin
mikroyapilari.

Suya daldirilan numunede difiizyona zaman olmadig1 i¢in elde edilen Al tabakasinin
diger sogutma kosulariyla kiyaslandiginda daha kalin oldugu gézlemlenmistir. Firinda
sogutulan numunede ise diflizyon hizi ssicaklik ile arttigi icin Al tabakasi ince,

diflizyon tabakasinin kalin oldugu gozlemlenmistir. Havada sogutulan numunede ise
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difiizyon ve Al tabakalar1 dengelidir. Ayrica daldirma sicakliginin artisi biitiin kosullar

icin diflizyon tabakasinin kalinligini arttirmistir.

Havada Sogutma

Suda Sogutma

Firinda Sogutma

2 dakika

5 dakika

10 dakika

Sekil 7.3 : 850°C’de yapilan kaplama iglemleri sonrasinda AIST1010 ¢eliginin
mikroyapilari.

Kaplama tabakalarinin kalinliklar1 artan daldirma sicakligi ve daldirma siiresi ile

artmustir. Intermetalik tabaka ve gelik altlik arayiizeyinde Kirkendall etkisine bagli

olarak yiiksek sicaklikta uygulanan SDA
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x250 300 um

Sekil 7.4 : Aliiminyum kaplanmus ¢eligin tipik kesit goriintiisii.

Cizelge 7.1 : Sekil 7.4°de belirtilen noktalarin EDS analizleri

Noktalar 1.Nokta 2.Nokta 3.Nokta 4.Nokta
Al (%Kiitlece) - 60 65 99
Fe (%Kiitlece) 99 40 35 -
Faz Fe FeAls FeAl Al

islemi sonrasinda yapida bosluklar olugsmustur [28]. Kirkendall etkisine gore, Fe ve Al

atomlarinin farkl diflizyon oranlar1 nedeniyle bosluklar olusmustur. Sekil 7.7 ve

7.8’de daldirma sicakliginin, daldirma siiresinin ve sogutma kosulunun kaplama

tabakalarimin kalinliklarina etkisi grafiksel olarak 6zetlendirmistir.
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Havada Sogutma Suda Sogutma Firinda Sogutma
2 dakika
5 dakika
10
dakika
Sekil 7.5 : 750 °C’de 2,5 ve 10 dakika siire ile kaplanan ve farkli kosullarda sogutulan numunelerin SEM kesit goriintiileri.




Havada Sogutma Suda Sogutma Firinda Sogutma
2 dakika
5 dakika
10
dakika
Sekil 7.6 : 850 °C’de 2,5 ve 10 dakika siire ile kaplanan ve farkli kosullarda sogutulan numunelerin SEM kesit goriintiileri.
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Sekil 7.7 : 750 °C’de aliminyum kaplanmus geliklerin kaplama tabakalarinin
kalinliklarinin zaman ve sogutma ortamina bagl olarak degisimi.

7.3 Mikro Ark Oksidasyonu Sonuglari

Mikro ark oksidasyon islemi, 750 ve 850°C’de 5 dakika siireyle sicak kaplama
yontemiyle aliiminyum kaplanmis geliklere uygulanmistir. Sekil 7.9°da mikro ark
oksidasyonu ile olusturulan seramik kaplamanin taramali elektron mikrokobuyla
¢ekilmis kesit goriintiileri verilmistir. Celik althi@in tizerinde 3 tabaka kaplama
goriilmektedir. Bunlar sirasiyla; celik ylizeyin {izerinde Fe-Al intermetalik tabakasi,

saf Al tabakas1 ve en Ustte seramik tabakadir.

Sekil 7.10°da mikro ark oksidasyonu ile seramik kaplanmis numunenin ylizey
morfolojisi verilmistir. Bu seramik kaplama, kiiresel oksitler ve MAO isleminin tipik
bosluklu yapisina sahiptir. Seramik kaplamada mikro ¢atlaklar olusabilir [27]. Mikro
catlaklar islem sirasinda gergeklesen erime-katilasma ve hizli 1sinma-soguma
nedeniyle olusan termal stres sonucu olusmaktadir[4][27][29]. Bu mikro ¢atlaklar
yiizey morfolojisinde gézlemlenmistir. Seramik kaplama 3-10 pm boyutlarinda siki
paketlenmis tanelere sahiptir. Kiiresel tanelerin {iniform olmayan dagilimi1 nedeniyle
tanelerin biliylimesi sirasinda bosaltim kanallar1 olusmaktadir. Al {izerinde olusan

seramik kaplamanin yogunlugu Al’dan daha fazladir.
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Sekil 7.8 : 850 °C’de aliiminyum kaplanmis geliklerin kaplama tabakalarinin
kalinliklarinin zaman ve sogutma ortamina bagli olarak degisimi.

Celik ve Al arasinda goriilen diflizyon tabakasi, seramik tabaka ve Al tabaka arasinda
goriilmez. MAO islemi sirasinda Al tabakasinin kalinlig1 oksidasyon nedeniyle azalir.
850°C’de aliiminyum kaplama igleminde Al tabakasinda yiiksek difiizyon orani
nedeniyle Fe-Al intermetalikleri bulunmaktadir. Sekil 7.11°de seramik tabaka ve
intermetalik arasinda olusan catlaklar gosterilmistir ve bu c¢atlaklarin nedeni

intermetaligin gevrekligidir.

Seramik kaplamalarin kalinliklar1 sekil 7.12°de verilmistir. Goriildigi iizere
kalinliklar, MAO islemi 6ncesindeki Al tabakanin kalinliklarina bagl olarak 15-25

um arasinda degismektedir.

7.4 X-Isim Difraksiyon (XRD) ve Enerji Dagilimi Spektrometresi (EDS)

Sonuglari

SDA ve MAO prosesleri sonrasinda elde edilen fazlar Sekil 7.13 ve 7.14’de 750°C ve
850°C kaplama sicakliklari igin sirasiyla verilmistir. XRD analizleri sonucunda Al,
Al-Fe intermetalikleri ve Al2O3 pikleri gézlemlenmistir. MAO isleminin uzun siireli
uygulanmamasi sebebiyle seramik tabaka ince ve porozlu bir yapidadir. Bu nedenle

X-1sinlar1 seramik tabakay1 gegerek Al tabakasina ulasir. Bunun sonucu olarak da Al
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pikleri XRD analizlerinde goriilebilir. Ayrica seramik tabaka o-Al203 ve y-Al203

igerir. MAO islemi sirasinda sicaklik binlerce dereceye ulastigi igin Al.Oz erir ve farkli

formlarda katilasar.

750°C

850°C

Havada Sogutma

x500 200

Suda Sogutma

x500 200 um

%500 200um

Firinda Sogutma

2520 200umn

o SR 5

2520 200umn

Sekil 7.9 : Mikro ark oksidasyon islemiyle seramik kaplanmig aliiminyum kapl
celiklerin SEM kesit goriintiileri.

x1.0k 100

x50k 20um

Sekil 7.10 : Seramik kaplamanin yiizey morfolojisi.
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Catlak

4

X250 300 um

Sekil 7.11 : 850°C’de aliminyum kaplanan ¢eliklerin mikro ark oksidasyon iglemi
sonrasinda SEM kesit goriintiisii.

%64 |——750°C
21l |[——850°C
22
~ 20'_
E 18
1 4
~" 16
& g
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<
M 10
8
6
4
24
0 T T T
Firinda sogutma Havada sogutma Suda Sogutma

Sosutma Kosullari

Sekil 7.12 : MAO islemi sonrasi olusan seramik tabakalarin kalinliklari.

Sekil 7.15’de MAO islemi sonrasinda elde edilen kaplama tabakalarinin kesiti
boyunca yapilan elementel analizin sonuglar1 verilmistir. Bu ¢alismanin sonuglari
tablo halinde Cizelge 7.2°de verilmistir. EDS analizinin sonuglarindan yola ¢ikarak Al
yiizdesinin ¢elige dogru gidildik¢e azaldigi gdzlemlenmistir. Celigin difiizyonuna
bagli olarak intermetalik tabaka farkli fazlarda olusmustur. X-1sinlar1 difraksiyonunda
goriilen FeAls fazinin EDS sonuglarinda goriilmemesinin nedeni bu fazin sekil 7.16’da
gosterildigi gibi biraraya gelerek bir bolgede toplanmasidir. EDS analizinin daha
saglikli sonuglar vermesi i¢in bu bdlgelerden nokta EDS yapilarak FeAls fazi tespit
edilmistir. Bu faz %85 Al oranina sahiptir ve aliiminyumca zengin olan kaplama

tabakasinda goriilmektedir.
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Sekil 7.13 : 750°C’de aliiminyum kaplanan ve MAO uygulanan numunelerin X-

Relatif Siddet

1s1nlar difraksiyonlart.

— Finnda Sogutnss (MAO) o: FeAl =+:al ¢:a-ALO,
— N
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—— Havada Sodutwa (HDA)
+ * ¢
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1 I 1 ] T I 1
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Sekil 7.14 : 850°C’de aliiminyum kaplanan ve MAO uygulanan numunelerin X-

1sinlar1 difraksiyonlari.
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%Agirhk

Mesafe (um)

Sekil 7.15 : MAO islemi sonrasinda kaplamanin kesiti boyunca element dagilimi.

Cizelge 7.2 : MAO islemi sonrasi ¢izgi EDS analizinin sonuglari

Element Yiizeyden itibaren mesafe (pm)

(ag. %) 0-20 20-50 50-75 75-200 200-
Al 60 90 65 60 -
Fe - - 35 40 99
O 40 - - - -

Faz Al2O3 Al FeAl Fe2Als Fe

7.5 Sertlik Sonuclari

SDA ve MAO uygulanmis diisiik karbonlu ¢eligin Vickers sertik sonuglar1 Cizelge
7.3°de goriilmektedir. Bu ¢izelge olusturulurke Sekil 7.16’de gosterildigi gibi
kaplama kesiti 7 farkli bolgeye ayrilmistir. Her bdlgeden en faz 5 sertlik dl¢timii
yapilip ortalamasi verilmistir. Bu sayede sertlik degerlerinin kaplama kesiti

PR

boyunca nasil degistigi gosterilmistir.
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x500 200 um

Sekil 7.16 : Sertlik dl¢limlerinin yapildigi bolgeler.

Cizelge 7.3 : Sekil 7.16°de gosterilen bolgelerin sertlikleri.

Daldirma _ Daldirm Sertlik (HVo,025)
Sicaklig1 S;()gutrlna a Stiresi | .. . . .. N

C) osulu (dK) MAO* Al 1.Bolge 2.Bolge 3.Bolge 4.Bolge 5. Bolge
Havada 2 55+3 550+8 624+£12 720430 15945 1255

750 Sogutma 5 1002 £15 56+3 574420 645+16 791425 16444 122 £5
10 5543 577413 647+15 754£15 164+4 124 +3

Suda 2 5242 507420 677+20 779+18 210£15 206+10

750 Sozutma 5 1000 £28 51 +4 499+15 620+16 707+15 228=+15 194+12
g 10 5542 514+9  619=14 8068 2268 19714

Firinda 2 5541 550410 64546  766+5 166 +4 126 £2

750 Sogutma 5 1005 £18 5743 556+10 652 +7 774 £8 170 £3 130 £3
10 59+4 564+11  662+4 78445 175 +2 133 +2

Havada 2 5144 524420 627+15 763+12 156+4 125 £5

850 Sozutma 5 1006 £11 5542 526+10 642+10 801+12 16045 130 £5
gu 10 5842 53111 651+£15 796+6 156 +3 125 +6

Suda 2 642 538420 654£9  741+15 34845 256 +4

850 Sozutma 5 1006 £18 65+3 54343 653+5  755+£10 35446 25445
gu 10 65+2 550+12  651+6 75114 362+10 2669

Firinda 2 55+£2 52510 6005 772 £8 168 £5 134 £2

850 Sogutma 5 999 £12 561 532+10 6036 77348 169 £3 133 +4
10 562 546+4 608 £3 778 £5 172 +6 136 £3

Sekil 7.16’de 1.bolge olarak belirtilen bolge, daha dnce yapilan EDS analizleri
sonucunda FeAl intermetalik fazi olarak belirtilmisti. Bu fazin Al igerigi FezAls
fazindan daha fazla oldugu i¢in 2. ve 3.bolge olarak belirtilen bdlgelerin sertligi
daha ytiksektir.

4. ve S5.bolgeler ise altlik malzeme olan AISI1010 ¢eliginden alinmistir. Bu iki
bolge arasindaki sertlik farkinin nedeni ise 4.bolgede az da olsa Al atomunun

difiizyonudur.
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Yapilan sertlik Olclimleri sonucunda farklilik yaratan bir diger neden ise
numunelere SDA islemi sonrasi uygulanan sogutma kosuludur. Havada ve firinda
sogutulan numunelerin sertliklerinde bir degisim olusmazken, suda sogutulan

numunelerin sertliklerinde artis goriilmektedir.

7.6 Asinma Deneyi Sonuglari

Islem uygulanmamus ¢elik, sicak daldirma yontemiyle aliiminyum kaplanmis gelik ve
mikroark oksidasyonu uygulanmis numunelerin, oda sicakligindaki asinma hizinin

kaplama sicakligina ve sogutma ortamina bagli degisimi Sekil 7.17°de gosterilmistir.

x2.5k 30 um

Sekil 7.17 : Yiiksek Al oranina sahip FeAls fazinin Al tabaka i¢inde birikmesini
gosteren kesit SEM goriintiisii.

Sekil 7.18’de MAO islemi sonrasinda elde edilen asinma hizinin, aliiminyum
kaplanmis yiizeyin asinma hizlarina gore ¢ok daha az oldugu goriilmektedir. Asinma
deneyi sonrasinda profilemetre cihaziyla yapilan analizler sonucu hesaplanan aginma
hiz1 degerleri, islemsiz ¢elik i¢in mm3/Nm iken SDA islemi sonrasinda kaplama ve
sogutma kosuluna bagli olarak 267,55 ve 588,62 mm®/Nm arasinda degismektedir.
MAO islemi sonrasinda ise hesaplanan asinma hiz1 degerleri 5,86 ve 17,33 mm3/Nm
arasinda degismektedir. Yani MAO islemiyle beraber aliiminyum kaplanmis celigin
asinma direnci artmistir. MAO ve SDA islemleri kendi iclerinde incelendiginde
kaplama sicakliginin asinma direncine bir katkis1 olmadigi goriilmektedir. Ancak her
iki islem i¢in de sogutma ortamlarinin aginma direncine etki ettigi goriilmektedir. SDA

islemi i¢in 750°C ve 850°C’de yapilan kaplamalar i¢in en iyi asinma direncini gosteren
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kosul firinda sogutma olmustur. Bunun nedeni ise, SDA islemi sonrasinda firinda
sogutma sirasinda difiizyonun devam etmesi sonucu kalin bir intermetalik tabaka ve
ince Al tabakasi olmasidir. Aliiminyum tabakasinin asinmasinin hemen ardindan
intermetalik tabaka asinma kars1 direnci arttirmistir. Suda sogutma kosulunda ise en
yiiksek asinma hizi elde edilmistir. Bunun nedeni de SDA islemi sonrasi olusan kalin
Al tabakasidir. MAO islemi sonrasinda elde edilen seramik tabakalarin asinma direnci
incelendiginde ise, SDA islemi sonrasi suda sogutulan ve ardindan MAO islemi
uygulanan numunenin asinma direncinin en yiiksek oldugu gozlemlenmistir. Bunun
nedeni ise MAO islemi sonrasinda elde edilen en kalin seramik tabakanin bu
numunede elde edilmesidir. SDA islemi sonrasinda havada ve firinda sogutulan
numunelere uygulanan MAO islemi sonrasinda elde edilen seramik tabakalarin aginma

direnclerinin birbirine yakin oldugu gézlemlenmistir.

Cizelge 7.4’de asinma islemi sonrasi elde edilen asinma hizlar1 verilmistir. Islemsiz
celigin asinma hizi 1 olacak sekilde kabul edildiginde diger numunelerin bagil asinma
hizlar ¢izelgede verilmistir. Bu sonuglar incelendiginde, SDA islemi asinma hizini

arttirirken MAO islemi asinmayi1 yavaslatmistir.

Oda sicakliginda gergeklestirilmis olan asinma testinin sonucunda elde edilmis olan
sirtinme katsayilarinin kayma mesafesine gore degisimi Sekil 7.19 ve 7.20°da
verilmektedir. Aliiminyum kaplanmis haldeki ¢elik numuneler zamana bagli olarak
stirtlinme katsayis1 hizli bir sekilde artarken, herhangi bir islem uygulanmamis celik

ve MAO islemi sonrasi seramik kaplanan numunelerde ise bu egilim daha diistiktiir.

Sekil 7.19°de herhangi bir islem uygulanmamis ¢elik numunenin ortalama siirtiine
katsayist 0.42 oldugu goriilmektedir. 750°C’de SDA islemi sonrasinda ortalama
siirtiinme katsayilarinin havada, suda ve firinda sirasiyla 0.64, 0.61 ve 0.69 olacak
sekilde artt1g1 ancak daha sonra uygulanan MAO islemiyle beraber ortalama siirtiinme
katsayilarinin yine sirasiyla 0.39, 0.24 ve 0.40 olacak sekilde islemsiz celik
numuneden daha diisiik oldugu goriilmektedir. 850°C’de SDA islemi sonrasinda
ortalama siirtlinme katsayilarinin havada, suda ve firinda sirasiyla 0.66, 0.54 ve 0.9
olacak sekilde arttig1 ancak daha sonra uygulanan MAO islemiyle beraber ortalama
stirtlinme katsayilarinin yine sirasiyla 0.25, 0.2 ve 0.29 olacak sekilde islemsiz ¢elik
numuneden daha diisiik oldugu goriilmektedir. SDA islemi sonrasinda uygulanan

sogutma kosullar1 kiyaslandiginda ise siirtlinme katsayisinin kaplama kalinligiyla
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degistigi goriilmektedir. SDA islemi sonrasinda en kalin Al tabakasi suda sogutulan
numunelerde elde edildigi i¢in aginma deneyleri sonucunda en yiiksek asinma hizi ve
siirtiinme katsayisi bu numunelerde goriilmektedir. MAO islemi sonrasinda ise en
kalin seramik tabaka suda sogutulan numunelerde elde edilmistir ve bu nedenle en

diisiik aginma hizi degeri ve siirtiinme katsayisi bu numunelerde goriilmektedir.

600 (a)

Asinma Hizi (mm*/Nm)

Numuneler

(b)

500

400

w

o

o
1

Asinma Hizi mm’/Nm
N
o
o
;

100

Numuneler

Sekil 7.18 : Asinma hiz1 ve bagil asinma hizi degerleri. (a) 750 °C (b) 850 °C
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Cizelge 7.4: Asinma hiz1 ve bagil asinma hizi iligkisi

Numune Asinma Hizi Bagil
(mm3/Nm) Asinma Hizi
Islemsiz Celik 30 1
750 °C Havada Sogutma (HDA) 267,66 8,92
750 °C Suda Sogutma (HDA) 588,62 19,62
750 °C Firinda Sogutma (HDA) 357,58 11,91
850 °C Havada Sogutma (HDA) 5445 18,15
850 °C Suda Sogutma (HDA) 533,5 17,7
850 °C Firinda Sogutma (HDA) 360,72 12,04
750 °C Havada Sogutma (MAO) 14,53 0,48
750 °C Suda Sogutma (MAO) 5,86 0,19
750 °C Firinda Sogutma (MAO) 9,33 0,311
850 °C Havada Sogutma (MAO) 17,33 0,57
850 °C Suda Sogutma (MAO) 5,33 0,17
850 °C Firinda Sogutma (MAOQO) 8,13 0,271
10
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§ 06
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Mesale (m)

Sekil 7.19 : AISI1010 ¢eliginin aginma deneyi sonucunda siirtiinme katsayisinin
kayma mesafesine gore degisimi.

7.7 Yiiksek Sicaklik Oksidasyon Deneyi Sonug¢lar:

Herhangi bir islem uygulanmamis AISI1010 celigi ve SDA yontemiyle Al kaplanmis
celik numunenin yliksek sicaklik oksidasyon direncini belirlemek i¢in 1,6,24 ve 48
saat siireyle 1000°C’de deney uygulandi. Sekil 7.21°de SDA yo6ntemiyle Al kaplanmis
ve islemsiz ¢eligin zamani gore ylizdece agirlik degisimi verilmektedir. 1 saatlik deney
sonucunda iki kosul i¢in agirlik degisimi 7.23 kat farkediyorken 48 saatlik deney

sonucunda bu fark 1.92 kata diismektedir. Yiiksek sicaklik oksidasyon iglemi sirasinda
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Al kaplanmis ¢eligin oksidasyon direnci, yiizeyinde olusan oksit tabakasi sayesinde
artmistir. Al orani olarak zengin olan oksit tabakasinin kalinlig1 oksidasyon siiresinin
artmasiyla artmaktadir. Sekil 7.22°de yiiksek sicaklik oksidasyon deneyi sonrasi
islemsiz celik ve Al kaplanmis ¢elik numunelerde elde edilen oksit tabakalarinin SEM
kesit goriintiileri verilmistir. SDA yontemiyle kaplanan celikte elde edilen saf Al
tabakasinin aliiminyum oksit tabakasina degistigi gortilmektedir. Bu oksit tabakasi
celik yiizeye oksijen girmesini engeller ve yliksek sicaklikta yiiksek oksidasyon

direnci saglar.

1,2
11 | 7 Havada Sogutma (HDA) (a)
" | | 7 Fininda Sogutma (HDA)
1,04 Suda Sogutma (HDA)
1 Havada Sogutma (MAO)
0,94 Firmda Sogutma (MAO)
0.8 ] Suda Sogutma (MAO)

Siirtiinme Katsayisi

014

r : ; : : :
0 10 20 30 40 50 60
Mesafe (m)
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Sekil 7.20 : a) 750°C ve b) 850°C SDA ve SDA-MAO islemlerine uygulanan
asinma deneyi sonucunda stirtiinme katsayisinin kayma mesafesine gore degisimi.

Aliiminyum oksit tabakasinin kalinliginin her bir oksidasyon siiresi i¢in degismedigi
goriilmektedir. Ancak Fe>Als ve FeAl yapilart FeAl yapisina doniismektedir. Yiiksek
sicaklik oksidasyon deneyi siiresince Fe atomlar1 disariya, Al atomlari igeriye dogru
difiizyon hareketi gerceklestirirler. Kesit goriintiileri, Al orani olarak zengin olan

tabakanin FeAl ve FeAlz yapisindaki intermetaliklere doniistiiglinii gdstermektedir.

124 | —a— Al Kaplanmis Celik
—e— islemsiz Celik

10 H

Agirlik Degisimi (%)
»
1

0 T v T d I ¥ T
1h 6h 24h 48h

Oksidasyon Siresi (saat)
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Sekil 7.21 : 1000°C’de uygulanan yiiksek sicaklik oksidasyonu deneyinin farkli
siireler ve numuneler i¢in yiizdece agirlik degisimi.

Islemsiz celige uygulanan yiiksek sicaklik oksidasyon deneyi sonrasi yapilan
incelemelerde oksit tabakasinin 3 farkli oksitten olustugu belirlenmistir. Bunlar; Fe2O3
(hematit), FesOs (magnetit) ve FeO (wiistit) oksitleridir. Wirstit olustuktan sonra
devam eden oksidasyon islemiyle birlikte 4FeO—Fe304 + Fe reaksiyonu sonucunda
wistit -althlk malzeme araylizeyinde magnetitler olusur. Bu yap1 Sekil 7.23’de

goriilmektedir.

Oksitin koruyucu olup olmamasini anlamak igin Pilling-Bedworth (P-B) oranina
bakilir. P-B oranlar1 “1” den diisiik olan metaller de oksit filmi gozenekli olur ve
metal ylizeyini 6rtmedigi i¢in koruyucu degildir. Bu oran “1” den biiyiik oldugunda
film olusurken biinyesinde baski1 gerilmeleri olugur. P-B oran1 2-3’den biiyiik ise, oksit
filmi catlayabilir ve yiizeyden dokiilebilir; bu durumda metal ylizeyi yine korumasiz
kalir. Ideal P-B oram “1” dir. Koruyucu yiizey oksitleri, P-B oran1 1 ile 2 arasinda

olan metallerde olugsmaktadir.

SDA yontemiyle aliiminyum kaplanan c¢eligin yiiksek sicaklik oksidasyon islemi
sonrasinde yiizeyinde goriilen Al2O3 oksit tabakasinin P-B orani hesaplandiginda 1,28
oldugu goriilmektedir. Ayni sekilde islemsiz ¢elik numuneye uygulanan yiiksek
sicaklik oksidasyonu islemi sonrasinda olusan oksit yapilarin P-B oranlan

hesaplandiginda sirasiyla Fe,O3 FesOsve FeO icin 5.4, 4,93 ve 1,77 bulunmustur.

Kirkendall etkisine bagli olarak Fe-Al intermetalik tabakasi ve ¢elik altlik arasinda
bosluklar olustugu goriilmektedir. Bu bosluklar 1 saatlik yiiksek sicaklik oksidasyonu
isleminden sonra Sekil 7.23’de ¢elik ve intermetalik tabaka arasinda goriilen siyah
bolgelerde olusmaya baglamistir. Bu bosluklarin  biiyiimesiyle catlaklarin
olusabilecegi hatta bu catlak sonucunda tabakalarin birbirinden ayrilabilecegi tahmin
edilmektedir. Aliiminid i¢inde goriilen siyah bolgeler ise yiiksek sicaklik oksidasyonu

sirasinda olusan oksitlerdir.

Yapilan oksidasyon deneyleri sonucunda elde edilen verilerle oksidasyon kinetigi
hakkinda bilgi sahibi olunabilir. Oksidasyon kinetigini belirleyebilmek i¢in agirlik
degisimi ve siire arasindaki baglanti kullanilir. Oksidasyon kinetiginin belirlenmesinde

kullanilan bu grafik lineer, parabolik ve logaritmik olabilir[30].
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Sekil 7.22°de aliminyum kaplanmis ¢eligin birim saatte agirlik degisimi
incelendiginde 6.saate kadar agirlik artis hizinin arttig1 ve daha sonrasinda diismeye
basladig1 goriilmektedir. Bunun nedeni yiiksek sicaklik oksidasyonu isleminin
baslarinda Al>O3’ in ¢ok hizli olusmasi ve zamanla oksijen atomlariin oksit tabakanin

kalinlagmasiyla diflizyonunun azalmasidir.

Islemsiz gelikte oksidasyon orani aliiminyum kaplanmuis gelige gore cok daha fazladr.
Sekil 7.22°de gorildiigii gibi baglarda oksidasyon orani ¢ok fazlayken artan siireyle
birlikte bu oran azalir ve oksidasyonun yavas oldugu asamaya girilmis olur. Bunun
nedeni olusan oksit tabakasindan iyonlarin gegisinin zorlagmasi ve buna bagl olarak

oksit tabakanin kalinliginda degisimin azalmasidir.

Sekil 7.24’de SDA islemiyle aliiminyum kaplanan ¢elige uygulanan yiiksek sicaklik
oksidasyon islemi sonrasi olusan yilizey morfolojisi verilmistir. Olusan oksit tabakasi
yogun bir yapidadir ve AlO3 yapisindadir. Bu oksit tabaka, ¢elige uygulanan yiiksek

sicaklik oksidasyon islemi sonrasi elde edilen edilen oksit tabakasindan daha fazla

bosluga sahiptir.
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Sekil 7.22 : Yiiksek sicaklik oksidasyonu islemi sonrasinda birim alan ve siirede
agirlik degisimi grafigi.

Sekil 7.25’de 1 ve 48 saat siireyle 1000°C’de yiiksek sicaklik oksidasyonu
uygulanmis AISI1010 geliginin X-isinlar analizi verilmistir. FesOs (manyetit),
FeO (wiistite) ve Fe,O3 (hematit) oksit fazlar1 tespit edilmistir. Sekil 7.26’de ise 1
ve 48 saat siireyle 1000°C’de yiiksek sicaklik oksidasyonu uygulanan Al
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kaplanmis celigin X-1sinlart analizi verilmistir. Bu numunelerde Al>O3 faz1 tespit

edilmistir.

Sekil 7.24 : 1000°C’de yiiksek sicaklik oksidasyonu deneyi sonrasi ylizey
morfolojosi. a) 1 saat b) 48 saat aliiminyum kaplanmis ¢elik c) 1 saat d) 48 saat
islemsiz gelik igin.
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Sekil 7.23 : 1000°C’de 1,6,24 ve 48 saat siireyle uygulanan yiiksek sicaklik oksidasyonu deney sonucunda olusan oksit tabakalarinin
kesit SEM goriintiileri.
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Sekil 7.25 : Yiiksek sicaklik oksidasyonu sonrasi islemsiz ¢eligin XRD paterni.
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Sekil 7.26 : Yiiksek sicaklik oksidasyonu sonrasi SDA islemi uygulanmis celigin
XRD paterni.

AISI1010 ¢eliginin Vickers sertligi 108 HVo.2 olmakla beraber yapilan 6l¢iimlerle
standart degerlerle uyum halindedir.
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Cizelge 7.3’de SDA islemi sirasinda difiizyonun etkisiyle meydana gelen farkli
intermetalik fazlarin sertliklerindeki farklilik goriilmektedir. Bu farklilik
intermetalik tabakalarin igerdigi Fe atomlarinin yiizdesine bagli olarak ortaya

cikar. Fe atomu arttik¢a sertlikte artis oldugu goriilmektedir.
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8. GENEL SONUCLAR

Diisiik karbonlu AISI1010 geligi, 750 °C ve 850 °C’de sicak daldirma yontemiyle 2,

5 ve 10 dakika siireyle aliiminyum kaplanmis ve hava, su ve firin olmak {izere 3 farkl

ortamda sogutulmustur. Aliiminyum kaplanmis ¢elik daha sonrasinda MAO yontemi

ile Al203kaplanmustir. Bu islemler sonrasinda asagidaki sonuglar elde edilmistir :

SDA yonteminde sicaklik ve silirenin artisinin kaplama kalinligini arttirdigi
goriilmektedir. Ancak sicakligin artmasiyla yapida Kirkendall etkisine baglh
olarak bosluklar goriilmektedir. Bu bosluklar 850 °C’de biitiin daldirma
stireleri ve sogutma kosullarinda goriilmektedir.

SDA islemi sonrasinda uygulanan sogutma kosullarinin kaplama morfolojisine
dogrudan etki ettigi gorilmektedir. Suda sogutulan numunelerde Al
tabakasinin daha kalin oldugu; firinda sogutulan numunelerde ise intermetalik
tabakanin daha kalin oldugu goriilmektedir.

SDA yontemi ile kaplanan ¢eligin ylizeyinde difiizyona bagli olarak sirasiyla
FeoAls, FeAl ve FesAl intermetalikleri olusmustur.

MAO islemi sonrasinda elde edilen Al,O3 tabakasinda mikro bosluklar oldugu
goriilmektedir.

Islemsiz ¢elige uygulanan asinma deneyi sonrasi elde edilen asmnma hiz1 30
mm?¥*Nm iken SDA uygulanmig ¢eliklerin aginma hizlar1 sogutma kosullarina
bagli olarak 10-20 kat arasinda artmaktadir.. MAO uygulanmig numunelerde
ise asinma hiz1 degerleri 2-6 Kat arasinda azalmaktadir. SDA islemi asinma
direncini diisiiriirken MAO islemi asinma direncini arttirmistir.

Islemsiz celigin yiiksek sicaklik oksidasyon direnci, SDA yodntemiyle
kaplanmis ¢eliginkine oranla ¢ok daha diisiik oldugu tespit edilmistir. Bunun
nedeni yiiksek sicaklik sonrasi olusan FeO, Fe3Os ve FexOs oksitlerinin
koruyuculugunun a-Al>O3 oksitinden daha diisiik olmasidir.

Intermetalik tabakada farkli sertlik degerlerinin bulundugu goriilmektedir.

Bunun nedeni farkli fazlardaki intermetaliklerin i¢indeki Fe miktaridir. Saf
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aliminyum tabasina yakin olan FeAl intermetaliginin ertligi 550+20 HVo,025
iken c¢elik tabakasina yakin FepAls intermetaliginin sertligi 750+ 20
HVo 025’ dir.

64



KAYNAKLAR

[1] Lu, L., Zhang, J., Shen, D., Wu, L., Jiang, G. and Li, L.( 2012). J. Alloys
Compd., vol. 512, no. 1, TEM analysis and wear resistance of the
ceramic coatings on Q235 steel prepared by hybrid method of hot-
dipping aluminum and plasma electrolytic oxidation, pp. 57-62.

[2] Isiko, M. B. (2012). Aluminizing of plain carbon steel. (Master Thesis). Norwegian
University of Science and Technology, Department of Materials
Science and Engineering.

[3] Wu Q, Xia Y., Li, G., and Xu, F. (2007). Trans. Nonferrous Met. Soc. China
(English Ed., vol. 17, no. 5), Finite element analysis on stresses field of
normalized layer thickness within ceramic coating on aluminized steel,
934-939,

[4] Lu, L. H., Shen, D. J., Zhang, J. W. and Guo, C. H. (2012). Appl. Mech. Mater.,
vol. 152-154, TEM Analysis and Corrosion Resistance of the Ceramic
Coatings on Q235 Steel Prepared by Hybrid Method of Hot-Dipping
Aluminum and Plasma Electrolytic Oxidation, 40-45.

[5] Poweliet, D., and Monroe, R. (2006). Steel Founders’ Society of America, Steel
Alloys, Crystal Lake, Illinois pp. 24-29, 2006.

[6]Robert, R.V., (1985) Aluminizing of Steel,
New Delhi : Oxonian Press

[7]. Furgan, A., Ali, L., Shuja, M. S. and Hasan, F. (2008).

Pak. J. Engg. & Appl. Sci. Vol. 2 Effect of Coating-thickness on the
Formability of Hot Dip Aluminized Steel.

[8] ASM (1982), Aluminum coating of steel, AMS metals Hand Book, on Surface
Cleaning, Finishing and Coating. ASM International material.

[9] Richards, H. C. R.W., Jones, R. D., Clements P. D. and Clarke, H. (1994). Int.
Mater. Rev., vol. 39. Metallurgy of continuous hot dip aluminizing, 191.

[10] Liberski, P., Gierek, A., Kania, H., Podolski, P. and Tatarek, A. (2208).
Formation of coatings from a liquid phase on the surface of iron-base
alloys, vol. 8, no. 4, pp. 93-98.

[11] Bindumadhavan, S. M. P.N. (2000). Surf. Coat. Technol., vol. 127, Aluminizing
of plain carbon steel, 251-258.

[12] Massalski, L. K. T.B., Okamoto, H. and Subramanian,P.R. Ed. (1990) ASM
International material, Phase diagrams.

[13] Zaki, M. Y. (2011)“Aluminizing of plain carbon steel,” Unpubl. Res.,

65


https://www.researchgate.net/scientific-contributions/2003412397_H_Clarke

[14] Sedat, K. ve Sinan, K. (2015) The Effect of Hot Dip Aluminizing on the
Corrosion Resistance,” say1. 11, no. 2, TM Malzemelerin Korozyon
Direncine Sicak Daldirma Aliiminyum Kaplamanin Etkisi, 241-251.

[15] Glasbrenner, H. (1998). J. Nucl. Mater., vol. 257, Comparison of hot dip
aluminized F28-mod. steel after different subsequent heat treatments.,
274-281.

[16] Shih, H. T. (2007). J. Mater. Sci. Eng., vol. 454-455, The parameter of alumizing
steel, 329-356.

[17] Auer, W. and G.Eggeler, (1986). J. Mater. Sci., vol. 21. Influence of silicon on
growth of alloy layer during hot-dip aluminizing, 9.

[18] Chen, F., Shi, J., Wang, Y., Yan, L., and Zhang, F. (2006). Mater. Lett.,
Preparation and properties of hydroXyapatite-containing titania
coating by micro-arc oxidation.

[19] Metalast, (2000). Met. Tech. Bull., Micro arc oxidation process.

[20] Erokhine, R. Voevodin and A., Schmertzler, A. (1996). US Patent No.
5720866, ARA Coating, Inc. 5,720,866.

[21] M. W. Edith and S., Benno, R. (1990) “US Patent,” 4,978,432.

[22] Li, J., Wan, J., Wan, L., and Feng K. (2004). Sol. Energy Mater. Sol. Cells,
Study on the preparation of titania films for photocatalytic application
by miro-arc oxidation.

[23] Isa MLO. (2009) 2024 aluminyum alasiminin mikro ark oksidasyon yontemiyle
kaplanmasi ve yiizey ozelliklerinin gelistirilmesi.

[24] Salih, C. (2009). 6082 Kalite Aluminyum Alasiminin Mikro Ark Oksidasyon
Yontemiyle Yiizey Modifikasyonu.

[25] Kharanagh, V. J., Sani, M. A. F., and Rafizadeh, E. (2014). Surf. Eng., vol.
30, no. 3, Effect of current frequency on coating properties formed on
aluminised steel by plasma electrolytic oxidation. 224-228.

[26] Gu, W. C. (2007). J. Alloys Compd., vol. 430, no. 1-2, Preparation of ceramic
coatings on inner surface of steel tubes using a combined technique of
hot-dipping and plasma electrolytic oxidation. 308-312.

[27] Wu, Z., Xia, Y., Li, G. and Xu, F. (2007) Appl. Surf. Sci., vol. 253, no. 20
Structure and mechanical properties of ceramic coatings fabricated by
plasma electrolytic oxidation on aluminized steel. 8398-8403.

[28] Zhang, Z. G., Peng, Y. P.,Mao, Y. L.,Pang, C. J.and Lu, L. Y. (2012). Corros.
Sci., vol. 55, Effect of hot-dip aluminizing on the oxidation resistance
of Ti-6Al-4V alloy at high temperatures. 187-193.

[29] Fuyan Sun, X. N. I. and Guang W. (2014). Metall. Mater. Eng., vol. 8, no. 3,
Titanium-Aluminum Oxide Coating on Aluminized Steel. 195-199.

[30] Guang-ming C., Zao. L., Xiao-jiang L., Bin S. (2014). J. Iron Steel Res. Int.,
vol. 21(3), Morphology of Oxide Scale and Oxidation Kinetics of Low
Carbon Steel. 335-341.

66



OZGECMIS

Ad Soyad
Dogum Yeri ve Tarihi
Adres

E-posta

OGRENIM DURUMU:

Lisans

Yiikseklisans

: Mustafa ACIKSOZ
: Kagizman /21.02.1992
: Barig Mah.. Sislikent Apt. No:27 Daire:45 Beylikdiizii

: mustafa.aciksoz92@gmail.com

: 2010-2014, Yildiz Teknik Universitesi, Metalurji ve

Malzeme Miihendisligi

: 2014-2017, Istanbul Teknik Universitesi, Malzeme

Miihendisligi

67


mailto:mustafa.aciksoz92@gmail.com

