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OZET

Anahtar kelimeler: Mikro Ark Oksidasyon, SEM, EDS, XRD, Asinma testi, Elektrolit
¢ozelti

Bu ¢alismada, sabit siirede farkli ¢ozeltiler kullanilarak Mikro Ark Oksidasyon (MAO)
ile kaplanan Ti6Al4V alasiminin yiizey 6zelliklerinin gelistirilmesi arastirilmigtir.
Yapilan kaplama isleminden sonra numunelerin yapisal karakterizasyon ve morfolojik
yapilar1 Enerji Difraksiyon Spektrometresi (EDS) destekli Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ve X Ismmi1 Difraktometresi (XRD) yardimiyla analizleri
yapilmistir. Kaplama sonrast aginma dayanimlari incelenmesi amaglanmustir.

Farkli oranlarda C4HgCaOs, NasPOs ¢ozeltisine AgNO3 ilave edilmeden ve ilave
edilerek MAO islemi gergeklestirilmistir. Cozeltilerin pH degerleri MAO isleminden
once incelenmistir. Kaplama isleminden sonra numunelerin SEM ve EDS yardimiyla
mikro yapisal incelemeleri ve XRD ile kimyasal analizleri yapilmistir. Daha sonra
lineer asinma ¢aligma prensibine sahip Ball on Disk yontemiyle asinma 6mm ¢apinda
Al>O3 bilya yardimiyla 50 m mesafe boyunca aginma testine tabi tutulmustur.

Arastirmada elde edilen bulgulara gore, sabit siire ve voltajda tutulmak sartiyla
C4HsCa04.H20 c¢ozeltisinin dlgiisii artirilarak akim kontrollii deneyler yapilmis, artan
cozelti ylizdesi ile yiizey piiriizliiliigii azalmis, mikropor caplari kii¢iilmiistiir. Glimiis
nitrat ilave edilen kaplamalarin asinma dayanimlarinin daha yiiksek ¢iktigi tespit
edilmistir.
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INVESTIGATION OF SURFACE PROPERTIES ABD WEAR
BEHAVIOR OF Ti6Al4V ALLOY COATED WITH MICRO ARC
OXIDATION METHOD

SUMMARY

Keywords: Micro Arc Oxidation, Sem, EDS, XRD, Abrasion test, Electrolyte solution

In this study, the development of surface properties of Ti6Al4V alloy coated with
Micro Arc Oxidation (MAO) using different solutions in a fixed time was
investigasted. Afterthe coating process, structural chartacterization and morphological
structure of the samples were analyzed by Energy Diffraction Spectrometer (EDS)
supported Scanning Electron Microscope (SEM) and X Ray Diffractometer (XRD). It
is aimed to investigate the abrasion resistance after coating.

MAO process weas carried out using different amounts of CsHgCaOs, NasPO4
soluition without AgNOs addition and addition. The pH values of the solutions were
examined before MAO treatment. After the coating process, microstructural
examination of the samples with the help of SEM and EDS and chemical analysis with
XRD were performed. Then, with the Ball on DDisk method with lineatr wear working
principle, wear was subjected to abrasion test with the help of Al.O3z balls with a
diameter of 6mm for a distanvce of 50 m.

According to the findings obtained in the study, the flow rate controlled experiments
were carried out by increasing the size of C4HsCa0O4.H-0 solution, provided that it was
kept at constant time and voltage, surface roughness decreased and micropore
diameters decreased with increasing solution percentage. It has been found that the
wear resistance of the coatings added with silver nitrate is higher.
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BOLUM 1. GIRiS

Titanyum ve alasimlari, miikemmel birgok ozelliginden dolay1 cazip bir malzeme
olarak bir¢ok alanda tercih edilmektedir. Titanyum ve alagimlarinin tercih edilen bir
malzeme olmasinin baslica 6zellikleri yiiksek sicaklik dayanimi, diisiik yogunluklari,
biyo uyumluluk, yiiksek mekanik 6zellikleri ve miikemmel korozyon direncleri olarak
stiralanabilir. Bu 6zelliklerinden otiirti 6zellikle medikal uygulamalar (i¢ protezler,
vidalar vb.) ve dental alanlar basta olmak tizere askeri alanlarda, denizcilik, ugak ve

uzay sanayinde genis kullanim alanlarina sahiptir.

Mikro ark oksidasyon yaklasik 45 sene once Sovyetler Birligi’nde ki ¢aligmalarla
ortaya ¢ikmaya baglamig, 1970’lerde Amerika Birlesik Devletleri yaptigi ¢calismalarla
gelistirilerek 1980°1i yillarin baslarindan tiim diinya bilim diinyasina katilmistir.
Geleneksel oksidasyon islemine gore daha cevreci bir yontem olan Mikro ark
oksidasyon islemi ayrica daha seri, daha saglam ve poroz bir oksit tabakasina sahip bir
islemdir. Mikro ark oksidasyon islemi ¢6ziinmiis tuzlar igeren elektrolitik bir banyo

igerisinde elektrokimyasal oksidasyon ile yiiksek voltaj akim davranisini birlestirir.

Titanyum ve alagimlarinin yiizeylerinin biyo-uyumlu ve istenen 6zelliklerde titanyum
oksit ile kaplanmasi igin glinlimiizde pek ¢ok uygulama yapilmaktadir. Fakat bu
yontemler arasinda mikro ark oksidasyonun gosterdigi avantajlar son yillarda daha ¢cok
kullanilmasina neden olmaktadir. Biyo uyumlulukta en 6nemli 6zelliklerden birisi
olan yapilabilecek giimiis ilaveleriyle miikemmel antibakteriyel 6zellik gdstermesi

olarak gosterilmektedir.

Bu caligmada mikro ark oksidasyon islemi ile yiizeylerinde oksit tabakasi
olusturulmus Ti6Al4V numunelerin yiizey 6zelliklerine degisen parametrelerin etkisi

ve asinma dayanimlart incelenmistir. Mikro ark oksidasyon islemi sabit volt



degerlerinde, farkli oranlarda C4H8CaO5, Na3PO4 ve AgNO3 olusan ¢ozeltileri
icerisinde 5 dakika siire ile yapilmistir. Daha sonra asinma testi ve degisen ¢ozelti
parametreleri ile islem kosullarinin olusan oksit tabakasina etkisi hakkinda bilgi

edinilmistir.



BOLUM 2. TITANYUM VE TITANYUM ALASIMLARI

2.1. Titanyum Alasimlari

Titanyum, farkli sicakliklarda gosterdigi farkli kristal yapilari gosterene metaldir.
Sicakliga bagh kristal yapinin farkliligi allotropi olarak adlandirilmaktadir. Saf
titanyum ve alagimlarinin pek ¢ogu diistik sicakliklarda kristalize olmaktadir. Diisiik
sicakliklarda Hekzagonel siki paket (HSP) yapisina, yani alfa (a)-titanyuma
dontismektedir. Yiiksek sicakliklarda ise hacim merkezli kiibik (HMK) yapidadir.
HMK yapisinda ise beta (B)-titanyum olarak adlandirilmaktadir. Saf titanyumun beta
gecis sicakligi yaklasik olarak 882°C’dir [1]. HSP ve HMK yapilart Sekil 2.1.’de

verilmigtir.

o

0.468 nm

8, a

Sekil 2.1. HSP ve HMK yapilari a) Alfa- Titanyum b) Beta-Titanyumun [1].



2.2. Titanyum Alasimlarmin Simiflandirilmasi

Titanyum yapisinda bulundurdugu fazlara gore tige ayrilmaktadir. Bunlar;
a) Alfa alasimlari
b) Alfa-Beta alasimlari
c) Beta alasgimlaridir.

Sekil 2.2.°de alasim elementlerinin titanyumun faz diyagramima olan etKisi

goriilmektedir [2].

= | —
o)
e \§
=
pere)

¢}
Ti
a kararlastinc: elementler P kararlagtmc: elementler
B izomorf B otektik
(ALON,C) (Mo,V,Ta,Nb) (Fe,Mn,Cr,Co,Ni,Cu,SiH)

Sekil 2.2. Alagim elementlerinin titanyumun faz diyagramina olan etkisi [2].

a-fazinin doniisiim sicakligini yiikselterek kararli faz haline getiren aliiminyum (Al)
elementidir. Aliiminyumun disinda oksijen (O), azot (N) ve karbon (C) da kararli faz
haline getirmektedir [2]. B-fazinin kararli hale getirilmesi ig¢in dontisiim sicakligini
diistiren iki tip element grubu bulunmaktadir. Bunlar beta izomorf ve beta 6tektiktir.
Molibden (Mo), vanadyum (V), tantal (Ta) ve niyobyum (Nb) elementleri beta fazinin

icinde tamamen ¢6ziinmektedir [3].



2.2.1. a alasimlari

Yapisinda yalnizca alfa fazini bulundururlar. Alfa fazini basta Al ve O olmak tizere, N
ve C alasim elementleri de kararli halde tutarlar [2]. Alfa fazina sahip titanyum
alagimlart yiiksek dayanimin yani sira yiiksek korozyon direncine ve sekil
degistirilebilirlik o6zellikleri ile de o6ne ¢ikmaktadir. Cok diisiik ya da yiiksek
sicakliklarda siineklilik 6zelliklerini koruyabilmektedirler. o alasimlar1 6ncelikle

kimya sanayisinde ve proses miihendisliginde kullanilmaktadir [2].

2.2.2. B alasimlari

Beta titanyum alagimlart, islenebilirlik, mikro yapi, mekanik 6zellikleri ile ¢ok yonlii
malzemeler sinifindadir. Bu alagimlar ig¢inde kararli, yar1 kararli ve beta fazi zengin
alfa-beta alagimi ihtiva ederler. HMK' yapinin sonuglari olarak isil islenebilirligi
arttirilmus, derin gekme ve siineklilik 6zellikleri ile alfa-beta alasimlarina gére daha iyi

bir alternatiftir. Bunlara ilave olarak iistiin yorulma direncine sahiptir.

B-alagimlari, yapisinda, beta faz alanindan su vermeye gore yapisindaki tiim betayi
koruyan alasimlar olarak ifade edilir. B alasimlari, martenzit yapi olusumunu
engellemek igin beta dengeleyici elementleri igerir. Kararli [ alasimlari olarak ifade
edilen minimum beta dengeleyici konsantrasyonu (fs), ayn1 zamanda, yar1 kararl
olarak da bilinen alasimlarin bilesim miktarlarin1 belirmektedir. Bu yar1 kararl
malzemeler, su verme islemi sonucunda olusan %100 beta fazi ihtiva etmesine karsin,
bu beta fazi yar1 kararlidir. Ayrica bu alasimlarin yaslandirma islemi siiresince, gegis
sicakliginin altinda alfa fazi ¢okelmesi goriiliir. Kararli beta alasimlarina yaslandirma

isleminin uygulanmasi s6z konusu degildir [4].



Beta Alasimlan

Yan Kararh | Kararh

B

Sicakhk -

% Beta Dengeleyici —9

Sekil 2.3. Titanyum ve beta dengeleyicinin basitlestirilmis faz diyagrami [4].

2.2.3. a +p alasimlari

o +f alagimlari, oda sicakliginda igerisinde o ve B fazlarini ihtiva ederek kararli yapida
olurlar. Termodinamik olarak dengedeki pek ¢ok ikili B dengeleyici alagimlar: iKi
fazda bulunurlar. Gergekte a +f alagimlari, ¢ogunlukla o ve B dengeleyicilerini

biinyesinde bulundururlar [3].

a +p alagimlarmin en ¢ok kullanilani titanyum alasimlari iginden Ti6Al4V’dir.
Gliniimiizde kullanilan titanyum alasimlarimin = %50’sinden fazlasi bu fazda
bulunmaktadir. Yiiksek dayanimin gerektigi durumlar igin tiretilmis olan Ti-6-6-2 ve
IMI 550 de diger o +f alagimlaridir [2].



2.3. Ticari Safliktaki Titanyum

Ticari safliktaki Ti, igerisindeki C, H, Fe, N ve O miktarlarna gore
simiflandirilmaktadir. Kimyasal kompozisyonda bulunan C ve Fe gibi ara yer
atomlariyla oksijenin rediiksiyona girmesiyle dayanimi biiyiik 6lgtide degistirmektedir

[2]. Tablo 2.1.’de ticari saflikta bulunan titanyum siniflarinin 6zellikleri verilmistir.

Tablo 2.1. Ticari saflikta bulunan titanyum siniflarinin 6zellikleri [2].

Dontistim
Akma Cekme Sicakliklari Kimyasal Kompozisyon % Agirlik
Mukavemeti  Mukavemeti oC
(MPa) (MPa) (0
a B N C H Fe 0] P
Grade 1 170 240 888 880 003 01 0015 02 018 O
Grade 2 280 340 913 8% 003 01 0015 03 025 O
Grade 3 380 450 920 900 005 01 0015 03 035 O
Grade 4 480 550 950 905 0,05 01 0015 05 04 0
Grade 7 280 340 913 8% 005 01 0,015 03 0,25 0,2

1000 ppm’den fazla olmak kaydiyla O, Fe, C ve Si elementleri ticari safliktaki
titanyumda safsizligin bozulmasina neden olan en 6nemli maddelerdir. Cesitli
smiflardaki alagimsiz titanyumlar1 temel kimyasal analizlerinde ayirt edilebilmesi
zordur. Ayrica kiigiik miktarlardaki ara yer empiiriteleri mekanik ozelliklere biiyiik

Ol¢iide etkilemektedir.

Ticari safliktaki titanyum, 1950°1i yillardan beri mil iriinleri olarak kullanilmakta olup
dayanimi disinda iyi sekil verilebilirlik ve korozyon direnci 6zelliklerini gerektiren
uygulamalarda kullanilmaktadir. Ugak ve uzay endiistrisinde, aliiminyum

alasimlarindan daha yiiksek 1s1 direncini gosterebilen ve ¢elikten daha hafif malzeme



ihtiyaciyla bu malzemenin iretiminde artis olmustur. Bunun yani sira yiiksek
korozyon direnci ve iyi kaynak edilebilme &zelligi ile de bu endiistride
kullanilabilirligi yiiksek bir malzemedir [2].

2.4. Yaygin Kullamlan Titanyum Esash Metal Alasimlar

a +B titanyum alasimlarinin arasindan Ti6Al4V ve Ti6AI7Nb giiniimiizde yaygin
olarak kullanilmaktadir. Ti6Al4V, 1950’li yillardan beri Amerika Illinois Teknoloji
Enstitiisii’'nde olusturulmustur [2]. Diinya genelinde bulunan Ti tonajinin yarisindan
fazlas1 bu alasim seklinde kullanilmaktadir. Bu kullanimin yaklasik olarak %80°1 ise
ucgak ve uzay endiistrisindedir. Yaygin olarak kullanilan diger bir alan ise %3’liik pay
ile medikal sektoriidiir. Bunlarin disinda otomotiv, deniz ve kimya endiistrilerinde de

kullanilmaktadir.

Ti6AI4V alasimi giiniimiizde yaygin olarak, tiirbin motorlarinda ve ugak gévdesinin
uygulamalarinda kullanilmaktadir. Motor bilesenlerinin ig¢inde bulunan pervane
kanatlarinda, disklerde ve hareket elemanlarinda kullanilir. Ugak ve uzay
endiistrisinde, stiper plastik karaktere sahip ince ve es eksen taneye sahip Ti6AI4V
alagimi kullanilmaktadir. Ayrica siiper plastik formlar ile kombinesinde karmasik
yapilarin iiretilmesine imkan veren, difiizyon-bag karakteri 6zelligine sahiptir. Siiper
plastik bigimindeki form edilmis ve difiizyon-baglari i¢eren yapilarin biyiik boliimi

askeri havacilik olmak iizere, glinimiizde mevcut kullanim alan1 bulunmaktadir.

Ti6AI4V alasimu, diisiik elastisite modiilii, iyi gekme ve yorulma dayanimlari ve biyo
uyumlulugunun da olmasi nedeniyle cerrahi implantlarin iretilmesinde tercih edilen
bir malzemedir. Kalga, diz, dirsek, parmak, ¢ene implantlarinda ve kemik vidalarinda

kullanilmaktadir.

Doévme yontemi ile iretilen Ti6AI4V alagimi yaygin olarak askeri alanda silah
sistemlerinde, denizcilik alaninda 6zellikle deniz radari malzemelerinde ve su alti

uygulamalarinda bulunmaktadir. Dokme olarak iiretilen malzemeler ise su piiskiirtmeli



endiikleyicilerde, niikleer denizaltilarinda ve deniz suyu bilyeli valflerde
kullanilmaktadir [3].

Niyobyum, vanadyuma gore biyo uyumlulugu daha yiiksek ve ¢ok daha ucuz olmasi
sebebiyle 1980°li yillar itibariyle Ti6Al4V yerine Ti6AlI7Nb tbbi ve cerrahi
uygulamalarda kullanilmaya baslamasiyla birlikte Ti6AI7Nb genellikle tibbi cihaz

sektoriinde yaygin kullanim alanina sahiptir [5].



BOLUM 3. MiKRO ARK OKSIDASYON YONTEMI

3.1. Mikro Ark Oksidasyon

Plazma elektrolitik oksidasyon (PEO) olarak da bilinen bilinenin disinda bir yiizey
modifikasyon teknigi olarak hafif metallere, Al, Ti, Mg, Nb ve alasimlarinin yiizeyinin
tizerinde kalin ve sert seramik kaplamalarin elde edilebilmesini saglayan
elektrokimyasal bir islemdir Mikro ark oksidasyon yontemi [6]. Metal ve alagimlarinin
sulu elektrolit i¢inde iglem gordiigii anodik oksidasyon islemine dayanan MAQO; hafif
metaller olan alliminyum, titanyum ve magnezyum alasimlarinin {izerinde oksit bir
film kaplama olusturmak i¢in yiiksek voltaj ve uygun elektrolitlerin kullanilmasiyla
yapilir [7,8]. iki bolimde meydana gelen MAO isleminin ilk bdliimii elektroliz
islemidir. Bu islem kaplanacak altlik malzemesiyle kars1 elektrodun arasindaki farkli
potansiyellerin siv1 elektrolit i¢inde uygulanmasiyla olusur. Ikinci béliimde ise
elektriksel desarjlar altlik malzeme yiizeyine yakin yerlerde meydana gelir [9]. MAO
islemlerinde Dogru akim (DC), alternatif akim ve hetero polar akim gii¢ kaynaklar
kullanilabilecek akimlardir [10]. MAO isleminde kaplama kalinligi, korozyon direnci,
asinma direnci ve sertlik, elektrolit sicakligi, elektrolit bilesimi, kaplama siiresi ve

elektriksel parametrelere bagl olarak degistirebilmektedir [6].

3.2. Mikro Ark Oksidasyon Prosesinin Uygulama Alanlar:

MAO ytiksek 1s1ya dayanikli kaplamalar olusturmasi ve yiiksek di-elektrik 6zellikler
gostermesi sebebiyle otomotiv, askeri, ucak ve uzay sektorlerinde bir¢ok alanda
kullanilmaktadir. Bu 6zelligi nedeniyle 6zellikle uzay sanayisinde flizelerin ve uzay
mekiklerinin koruyucu kaplamalar1 liretiminde onemlidir. Ayrica MAO teknolojisi
sadece yiiksek sicakliklarda degil orta derecedeki sicakliklara, giiclii asit ve bazlara

kars1 direngli olmasi1 nedeniyle kimyasal uygulamalarda; sahip oldugu yiiksek oksit
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sertligi (> 1300 kg/mm?2) katmanindan dolay1 asinma direncini arttiran bir etken olarak
mekanik uygulamalarda; termal ve elektrik-elektronik uygulamalarinda kullanilabilen

bir yiizey modifikasyon islemidir.

[11,12]. Mikro ark oksidasyon teknolojisi uzay endiistrisi, otomotiv enddistrisi, tekstil
endustrisi, tip, mutfak ara¢ geregleri ve denizcilik sanayisinin bircok alaninda

kullanilmaktadir [13].

3.3. Mikro Ark Oksidasyon Prosesisinin Avantajlari

MAO teknolojisi yaklasik olarak 60 yildir kullanilmakta olup giiniimiizde pek ¢ok
alanda uygulandigindan dolay1 avantajli yontem oldugu sdylenebilir. Yiizey isleme
teknolojileri ile karsilastirildiginda, MAO teknolojisinde islem 6ncesinde numunenin
hazirlanmasi isleminin daha az 6nemli oldugu goriilebilir. Bu 6zelligi sayesinde seri
tiretimi olur. Ayrica hafif metallerin geleneksel yontemler ile kaplanabilmesine
alternatif olan MAO islemi, zehirli atiklari ihtiva etmemesi nedeniyle avantajli bir
yontemdir. Asinma ve korozyon direnci yiiksek olan kaplamalarin elde edilebilmesine
imkan veren mikro ark oksidasyon teknolojisi, demir esasli pargalara alternatif olarak
hafif alagimlar olan Al, Mg ve Ti otomotiv sanayisinde kullanilmasima olanak
saglamaktadir. Hafif metallerin hepsine uygulanabilen MAO islemi, kaplanmasi
geleneksel anotlamayla zor olan yiiksek silisyum (Si) ihtiva eden dokiim
malzemelerinin, yiiksek bakir (Cu) ihtiva eden Al alasimlarinin 300 um kalinligina

kadar ulasabilmesini saglamasi oldukca 6nemlidir [11,14,15].

MAO teknolojisi, anodik oksidasyon ile karsilastirildiginda, daha yiiksek voltajlara
c¢ikilabilmesi nedeniyle yiiksek kaplama olusum hizi ve kalinligiyla daha iistiindiir.
MAO teknolojisi altlik malzemesi ile beraber gelisen yiiksek adezyon kuvveti ile
plazma spreyleme yonteminden daha iistiin islemdir. Kullanilan elektrolitler yoniinden
sert krom kaplama yontemiyle karsilastirildiginda, MAO isleminde kullanilan alkali
elektrolitlerin cevreye zararli olmadigr goriiliir. Kisacasi, MAO islemi gelisimini

siirdiirmeye devam eden, yiiksek tribolojik 6zelliklerin eldesini saglayan, gelismis
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yiizey isleme yoOntemiyle geleneksel kaplamalarin pek c¢ogunun yerini alacak

teknolojidir [16,17,18].

3.4. Mikro Ark Oksidasyon Prosesi

MAUO iinitesi gii¢ kaynagi, elektrolit havuzu, anot, katot ve sogutma sisteminden
meydana gelmektedir. MAO islemi elektrolit iginde bulunan anot malzemeye negatif
voltaj, katoda ise pozitif voltaj uygulanarak gergeklestirilen ve anotta ark
olusturularak, anot yiizeyinde oksit tabakasi olusturma islemdir. Sekil 3.1.’de MAO

isleminin diizenegi sematik olarak verilmistir [14].
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Sekil 3.1. MAO islemi diizenegi ve kullanilan donanim [21].

Snizko ve arkadaglart MAO’nun fiziksel ve kimyasal temellerini irdeleyerek isleminin
dort farkli basamaktan olustuguna kanaat getirmislerdir.[19] Bu basamaklar Sekil

3.2.’de verilmistir.
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Sekil 3.2. MAO isleminin basamaklari [14].

Gaz hacmi (mi)

13



BOLUM 4. HAFIiF ALASIMLAR

Mevcut metalik malzemelerin 6zelliklerini arttirabilmek amaciyla, toz metaliirjisi ve
vakum ortaminda ergitme gibi yeni iiretim yontemleri gelistirilmistir. Kullanilmakta
olan malzemelerin yiizey kalitelerinin arttirilabilmesi icin lazer, fiziksel ve kimyasal
kaplamalar gibi yeni yiizey isleme yontemleri gelistirilmis olup yeni alasimlamalarin
yapilmasiyla daha iistiin 6zelliklere sahip yeni metalik malzemeler elde edilmistir.
Yeni malzemelerin tiretilmesi i¢in malzemelerin liretimi sirasinda malzemelere atomik
seviyede miidahalelerin yapilmasiyla malzeme yapisi kontrol edilebilerek istenilen
tokluk, kirilganlik, sertlik ve korozyon direnci gibi fiziksel ve kimyasal 6zellikler
olusturulabilmektedir. Niyobyum, vanadyum ve titanyum ile mikro alasimlama
yapilmis ¢elikler, dubleks paslanmaz ¢elikler, kobalt, nikel ve titanyum bazli siiper
alagimlar, aliminyum ve lityum alasimlari gibi ileri hafif alasim malzemeler
olusturulmustur. Ayrica Al ve Mg alasimlarinin otomotiv endiistrisindeki
uygulamalari, diisiik yogunlukta gelistirilmis olan Al ve Li alagimlarinin havacilik
endistrisindeki uygulamalar ileri metalik malzemelerin giinliik hayatimiza girisine
ornektir. Sinterleme, sicak presleme, toz metal enjeksiyonu gibi yontemlerle metal
tozlar sikistirilir ve yiiksek 6zelliklere sahip malzemelerin elde edilebilmesi saglanir.
Toz metaliirjisi olarak adlandirilan imalat teknolojisinin kullanilmasiyla ileri metalik
malzemelerin elde edilmesi saglanabilmektedir. Benzer olarak vakum yontemiyle
ergitme islemiyle yiiksek Ozelliklere sahip magnezyum alasimli pargalarin
tiretilmesiyle otomotiv ve havacilik endiistrisinde kullanilmaktadir. Nikel ve titanyum
alagimlarinda saglanan ve sekil hafizali alasimlar ad1 verilen yeni malzemeler belirli
sicakliklarda geometrik sekil farkliligi gostermekte olup davranisi hafizasina alarak
yineleyebilmektedir. Metal esasli kompozitler de ise matris yapisi olarak Al, Cu, Mg
ve Ti gibi hafif metalleri ve alasimlar1 kullanirken, takviye malzemesi olarak C, boron
ve diger metallerin elyaf, parcacik ve kil kristal bi¢imi kullanilmaktadir. Metal matris

ve takviye malzemesinin bir araya getirilmesiyle elde edilen yeni malzemenin
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dayanimi, asinma dayanimi, korozyon direnci ve sertlik ozelliklerinin geleneksel
malzemelere gore daha iyi olmasi nedeniyle bu tiir malzemeler otomotiv, gaz
tiirbinlerinde havacilik endiistrisinde ve niikleer gii¢ techizatlarinda verimli bir
bicimde kullanilabilmektedir [20]. Hafif metal malzemelerine ait uygulama

orneklerinin bazilar1 Tablo 4.1.’de verilmistir.

Tablo 4.1. Hafif metallere ait uygulama 6rnekleri [20].

Uygulamanin Konusu Malzeme Uygulamanin 6rnegi
Mekanik islemler
Yiiksek dayanim Ince ve tek kristalli alasgimlar ~ Havacilik ve uzay
ekipmanlart
Stiiper plastiklik Stiper plastik Aliiminyum Havacilik
alagimlari
Titresim sénlimlendirme Magnezyum serisi, Titregime dayanikli
Magnezyum bakir serisi malzemeler

Isil Islemler

Isil dayanim Nikel bazli alagimlar, kobalt Gaz tiirbinleri, tiipler
bazli alagimlar

Elektriksel iglemler

Siiper iletkenlik Niyobyum ve Titanyum, Niikleer reaktorler
Niyobyum ve Kalay

Yari iletkenlik Amorf silikon Gines pili, algilayict
Manyetik iglemler

Yiiksek manyetizma Samaryum, Kobalt Manyetik kayit, Kobalt
Yiiksek manyetik gegirgenlik ~ Amorf alagimlar Transformer cekirdekleri,

manyetik kafalar, elektrik

motorlari
Diger islemler
Hidrojen soputma Demir titanyum Hidrojen araglari
Siiper hizda elektron hareketi ~ Galyum-Arsenit Siiper yiiksek hizda devre

Sekil hafiza Nikel-Titanyum Kapak, yapay protezler




BOLUM 5. ASINMA

Asinma, baska bir yiizeyle temas halinde bulunulan yiizeyde tribolojik sistem
nedeniyle olusan talaglarin neden oldugu zarara denir. Farkl bir ifade ile dis etkenler
altindaki temas ylizeyinde meydana gelen fiziksel degisimlere denir. Asinma,
bozulmalara neden olabilecegi gibi yiizey piiriizliiliigiin ve toleranslarin yok olmasina,
yorulmayla bilesenlerin bozulmasina sebep olabilir. Ayrica is parcast malzemesinde
meydana gelen asinma iki ig pargasinin bagil hareketinin dogal karakteristigidir. Sekil
5.1.”de baz1 aginma 6rnekleri sematik olarak verilmistir. Parga gévdesinin bir digerinin
lizerinde hareket etmesi sonucunda olusan asinmaya kayma asinmasi denir.
Parcalardan birinin digerinin {izerinde donmesiyle olusan asinmaya dénme asinmast
denir. Her iki hareketin es zamanli uygulanmasiyla donme-kayma aginmasi meydana
gelir. Cok kiigiik degisimler ile karsilikli olarak kayma olustugunda meydana gelen

asinma tipine asindirma adi verilmektedir [21].

Malzemelerden herhangi birisi kendisinden yumusak olan malzemeyi ihtiva ettigi sert
partikiiller yardimiyla asindiriyor ise buna abrazyon adi verilir. Eger bu asindirici
malzeme bir sivi tagiyor ise bu asinma bi¢imine erozyon adi verilir. Asinma hasar

olusumu ve asinma mekanizmasi hareketlerinin baz alinmasiyla dort ana karakterde

adlandirilabilir;
1. Adhesif asinma,
2. Tribo-oksidatif asinma,
3. Abrasif aginma,
4. Yorulma aginmasidir.
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Sekil 5.1. Asinma mekanizmalari [22].

Bu dort temel asinma mekanizmasinin dogru bir sekilde anlagilabilmesi igin tiim
asinma asamalarinin kontrolii 6nemlidir. Bu kontrol hareketli asinma mekanizmasi
tanimlanabilmesinin miimkiin oldugu tasarim siirecinde yapilabilir. Sekil 5.2.°de
parcalar arasindaki bagil hareket 6rnekleri verilmistir. Ayrica aginma nedeniyle olusan
hatadan sonra, tribolojik sistemin yeniden tasarlanmasina ihtiya¢ duyuldugunda

sonradan da gerceklestirilebilir [21].

'F;\"

IR

Sekil 5.2. Pargalar arasindaki bagil hareket 6rnekleri.
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5.1. Adhesiv Asinma

Adhesiv asinma, yapisma kuvvetlerinin temas piiriizliiliikkleri arasinda baglanma
sonucu olusur. Adhesiv asmmma esnasinda, ylizey piiriizliiliikklerinin birbirlerine
kaynamasiyla baglanti yerlerinden kopmalar olusur. Kopan parcaciklar iki yilizeyin
arasinda yeni temas alanlarinin meydana gelmesini saglamaktadir. Kopan parcalarin
birbirleri ile olan temaslarinin artmasi ile bu parcalar topaklanarak kayan iki yiizeyin
arasinda hareket eder, iki ylizeyin arasinda biiyliyen bu parcalar yiikiin etkisiyle de
levha haline gelir. Adhesiv asinma silinek ve kirillgan malzeme asginmalarinin ayirt

edilmesinde yararli olmaktadir [23].

5.1.1. Siinek malzemelerde adhesiv asinma

Siinek malzemelerde, doniis sirasinda temas eden piiriizliiliiklerde plastik baglantilar
meydana gelir. Adezyon kuvveti baz1 durumlarda ana gévdeden daha direncli bir
baglant1 meydana getirebilir. Bunun sonucunda, bazi piiriizliiliklerdeki tegetsel yer
degistirmeler sebebiyle piiriizliiliikler yerine ana kiitlede kesilmelere sebep olabilir.

Sekil 5.3.’de toplam aginma hacmi verilmistir [21].

Wr = Am/(1.p.F) (2.1)

Wr: Asinma oran1 (mm3/Nm)

Am= Test esnasinda toplam kiitle kaybi (gr)
p= Test malzemesinin 6zgiil agirlig1 (g/cm3)
I= Toplam mesafe (m)

F= Pim tizerindeki normal kuvvet

Piirtizliiliiklerde tekrarlanan plastik deformasyonlar sonucu yerel yorulma hasar1 ya da
yorulma kaynakli plastik deformasyon birikimi olusmaktadir. Bu asamalar alt ylizey
temas bolgeleri boyunca genis alanlarda etkili olarak malzemenin zayiflamasina neden

olur. Dolayistyla, asinan ufak parcalarda kritik hasarlar olusur [23].
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Asinma Hacmi
4
h §
Kayma Mesafesi

Sekil 5.3. Ilerleme mesafesi ve asmnmanin hacmi.

5.1.2. Gevrek malzemelerde adhesiv asinma

Gevrek malzemelerde adhesiv asinmasinin &6zel bir tiirii meydana gelir. Temas
yiizeylerindeki piiriizliiliikklerde olusan adhesiv gegisleri aslinda doniis sirasinda cekme

gerilmesinden kaynaklanmaktadir.

5.2. Tribo-Oksidatif Wear

Tribo-oksidatif asinma oksijen ihtiva eden bir ortamda yiizeylerin arasindaki etkilesim
neticesinde olusmaktadir. Tribo-oksidatif aginmada temas piiriizliiliklerinde hem
oksidatif hem de mekanik hareket olugsmaktadir. Genel olarak, yiizey iizerinde oksit
bir katman olusturularak, piiriizliiliklerde metal temas1 6nlenerek oksit katmani kati

yaglayici gibi davranarak siirtlinme ve asinma olusumunu azaltir [21,24].

5.3. Abrasif Asinma

Siirtlinen cisimlerin arasinda tribolojik olarak daha sert olanin digerinden parga

koparma bi¢ciminde olusan asmmadir. Kopma olayr farkli durumlarda bulunan
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malzemelerde goriilmektedir. Ilk durumda, sert partikiilin veya ¢ikintinin daha
yumusak olan karsi yiizey lizerinde plastikimsi bigimde penetre yiv agmaktadir.
Abrasif sert parcaciklar malzeme ile mikro yapisal seviyede birlesebilir ya da

cevreleyen ortamdan gelebilirler.

Ug parcali abrasif asinmada sert parcaciklar iki temas yiizeyinin arasinda sikistiklarl

nedeniyle donemedikleri i¢in hareketleri kisithidir [21].

5.3.1. Siinek malzemelerde abrasif asinma

Sekil 5.4.’de verilen iki pargali abrasif asmmmanin ¢izimi bulunmaktadir. Koninin
hareketi sirasinda abrasif pargaciklarinin yumusak yiizeyin iizerinde meydana getirdigi
yiv verilmistir. Tim plastik deformasyonlarin kalkmasi durumunda asinma
“microcutting” olarak adlandirilmaktadir. Tamami yivin kenarinda meydana gelirse
asinma “microploughing” olarak adlandirilmaktadir. Sekil 5.5.’de her iki durum

sematik olarak gosterilmistir [21].

Sekil 5.4. ki pargali abrasif asinma [22].
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(a) (h)

Sekil 5.5. Abrasif aginma [22].

5.3.2. Gevrek malzemelerde abrasif asinma

Bu aginmada sert ve koseli pargaciklarin hareketli kirillgan yiizeylerin iizerinde
girintiler meydana getirmektedir. Daha sonra girintilerin meydana gelmesi ve yanal
catlaklarin yayilmasiyla asinma parcalarinin olusumuna neden olur. Sert parcaciklar

fazla yuvarlatilmis ise temas ylizeyinde gevrek kirilmayi olusturabilir [21].

5.4. Yorulma Asmmasi

Yorulma aginmasinda malzeme ilk temas noktasindan itibaren kalkmaya baslayarak
diiz bir sekilde ilerleme yapar. Ayrica yorulma asinmasi tipik bir yorulma hatasidir,
yani dongiisel yiikleme uygulamalarinda bir ¢atlak baslayarak malzeme sonuna kadar
catlamayi siirdiiriir. Bu aginma tiirii ylik uygulanan parcanin yorulma dmriine karsilik

gelen dongliden sonra tiretildigi anlamina gelmektedir [21,22].

Yorulma asinmasinda uyusmazlik durumlar1 s6z konusudur ve en az iki parganin
birbirleri tizerindeki etkileri sonucu meydana gelir. Bu durumda aginma mekanizmasi
“Donel Temas Yorulmasi” olarak adlandirilmaktadir. Asinma mekanizmasi, temas
gerilmesi, yaglayici rejimi, doniis ve malzeme 6zelliklerinden etkilendiginden dolay1

diger asinma mekanizmalarina gore daha karmasiktir.
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Plastik deformasyon ve olusan dislokasyonlara bagli olarak meydana gelen kiiciik
bosluklu yapilarda kopma gerilmeleri maksimum seviyededir. Bu bosluklar zaman
icinde yiizeye dogru ilerleyerek biiylir ve yiizey sonunda kii¢lik ¢ukurlar1 olusturur.
Pitting olarak adlandirilan bu asinma tiirti daha ¢ok disli ¢arklarda, rulman yataklarinda

ve kamlar gibi donme hareketi gerceklestiren elemanlarin yiizeylerinde olugmaktadir.

5.5. Asinmaya Etki Eden Faktorler

5.5.1. Esas siirtiinme elemanina bagh olanlar

Malzeme Cinsi

Kimyasal Bilesim

Mikro Yapi1

Hacimsel ve Yiizeysel Sertlik
Elastiklik Modiilii

Akma ve Kirilma Ozellikleri
Yiizeyin PirtzIilugi

Sekli

© 0 N o g Bk~ w DN PE

Soguk Sekillendirmenin Durumu

-
©

Uygulanan Isil Islem

5.5.2. Kars1 elemana bagh olanlar
1.  Asmdirict Tanenin Biyiikligi
2.  Tanenin Sekli
3. Tanenin Dagilimi

5.5.3. Ortama bagh olanlar

1. Sicaklik
2. Nem [21,22,24]
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5.6. Asinma Testleri ve Yontemleri

Stirtiinme katsayist ve farkli asinma mekanizmalarinin altinda olusan asimmanin
tepkileri, malzemenin igyapisindan farkli olarak tribolojik sisteme baglidir. Ornegin
baglantinin bi¢imi, eslesen malzemeler ve ylizeyin karakteristikleri gibi nedenlerden
dolay1 gergekei tribolojik davraniglarinin belirlenebilmesi amaciyla saha testlerinin
yapilmasi gereklidir. Testler ardindan gergek sistemlerin tizerinde yapilmalidir. Bunun
gibi testlerin uzun siireli ve karmasik olmasi, bireysel degiskenler etkisinin ¢ikarilmasi
ve sonuglarin yorumlanmasi zordur. Bu nedenle daha basit laboratuvar testleri

yapilmaktadir [21]. Bunlar;

1. Tezgah testleri,
2. Gergek sistemden izole edilmis tekil komponent testleri,
3. Asinma mekanizmasini simiile eden basitlestirilmis testlerdir.

Bu testler gercek saha testlerine gore daha kisa siireli ve daha uygun maliyetlidir.
Ayrica test parametreleri daha iyi kontrol edilebilir ve ¢ikan sonuglar daha kolay bir
bicimde yorumlanabilmektedir. Basite indirgenmis laboratuvar testlerinin en énemli

yonii, baglant1 ylizey sicakliklarinin kontrol edilebilmesidir.

Malzemelerin ylizey sicakliklarmin farkli olusu farkli asinma mekanizmalarimi
meydana getirir. Bunun izlenebilmesi ve kontrol edilebilmesi 6nem arz etmektedir.
Laboratuvar testleri sonucunda elde edilen veriler, dogrudan kuru yataklamalarda
asinma katsayisinin hesaplanmasi ve disli ¢arklar bulunan S-N (Stress — number of
contacts) (Baski-temas sayisi) egrilerinin hazirlanabilmesi gibi gergek tribolojik

sistemlerinin tasarlanmasinda ve diizenlenmesinde kullanilabilir.

Cesitli test makineleri bulunmaktadir ve simiile edilebilen basite indirgenmis testler

Tablo 5.1.’de gosterilmistir.
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Tablo 5.1. Basite indirgenmis tribolojik testler, ilgili aginma islemleri ve simiile edilen aginma mekanizmalar

[21, 25, 26]
o Simiile Edilen Test Simiile Edilen Asinma
Test Makinesi _
Prosediirti Mekanizmasi
) ] Adhesiv Asinma-Tribo
Pin-on disk Kayma Asinmasi
oksidadif asinma
_ Adhesiv Asinma-Tribo
Blok-on ring Kayma Asinmast

oksidadif aginma

Temas Yorulmasi /
Yuvarlanma-Kayma

Disk - on disk Adezyon- Tribo
Asinmasi o
oksidatif aginma
4 Top Yuvarlanma Asinmasi Temas Yorulmasi
PAT Yiiksek Baski Abrazyon ~ Abrasif Asinma

Kuru-kum, kauguk lastik ~ Diigiik Baski Abrazyon Abrasif Asinma

5.6.1. Agirhik farki yontemi

Duyarlilig1 nedeniyle en sik tercih edilen yontemdir. Asinmada kiitle kaybinin
Olciilebilmesi igin hassasiyete duyarli teraziler kullanilmaktadir. Dezavantaji ise
numunenin siirekli olarak ¢ikartilmasi gereklidir.

5.6.2. Kalinlik 6l¢cme yontemi

Testin yapilmas1 dncesinde ve sonrasinda kalinlik degeri ve malzeme hacminin tespit

edilmesiyle asinma miktar1 £1pm duyarlilik ile 6l¢iilmektedir.

5.6.3. Iz degisiminin izlenmesi yontemi

Asman yiizey tlizerinde olusan plastik deformasyonun geometrisinin Ol¢limiiyle

belirlenmektedir.
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5.6.4. Radyo izotoplar ile 6l¢me yontemi

Siirtiinen yiizeylerin iizerine pargacik bombardimaninin uygulanmasiyla radyoaktif

duruma getirilir ve 6l¢lim islemi gergeklestirilir. Yiiksek hassasiyet ile yapilmaktadir.

5.6.5. Asinma testleri

5.6.5.1. Pin-on-disk testi

Bu test silindirik sekle sahip birkag mm ¢apindaki pimin, donel diske kuvvet
uygulamasiyla yapilmaktadir (Sekil 5.6.). Disk ve pim arasindaki kuvvetin olugmasi
icin gereken temas ylizeyleri uyumlu ya da uyumsuz olabilir. Temasin uyumsuz olmasi
durumunda pim yerine kiire kullanilabilir. Temasin uyumlu oldugu durumunda, bask1
kuvvetinde kontrol dis1 etkenlere ugranilmamasi i¢in yaglayici testler sirasinda temas

yiizeyleri yuvarlatilmaktadir [26].

Temas sicakligi genellikle temas ylizeyinden belirli mesafede pimin {izerine
yerlestirilen bir ya da iki 1s1l ¢ift ile kontrol edilmektedir. Bu noktada diskin iizerinde
bulunan asinma parcalarinin her bir doniisiinde her bolgesinde pim ile temasi
bulunmaktadir. Diskin yeteri kadar 1s1 dagilim1 gergeklestiremedigi durumda, sicaklik
degeri durumuna ulasincaya kadar yiikselecektir. Bu durumda temas sicaklig
beklenilenden yiiksek olabilir. Transformator kullanilarak asinma derinligi dogrusal
bir sekilde siirekli olarak kaydedilebilir. Kaydedilen derinlik diskin asinma
Olclimiinde hesaplanmak tizere katkida bulunabilir. Sicakligin degisimine bagl olarak
pimde olusan siirtinme azalmalarinin da transformatdriin bulundugu mesafeye gore

etki edecegi dikkate alinmalidir [21,26].

Ayrica asmmma, her bir testin Oncesi ve sonrasinda veya belirli araliklar ile pim
agirhginin  Olglilmesiyle bulunmaktadir. Ana kiitle kayb1 asman malzeme

yogunlugunun kaybedilen hacme ¢evrilerek bulunabilir.
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Sekil 5.6. Pin-on disk testinin sematik gosterimi.

5.6.5.2. Blok-on-ring

Sabit bir blogun, donel bir halka {lizerine baski uygulamasiyla gergeklestirilmektedir
(Sekil 5.7.). Bu test pin-on-disk testiyle benzerlik gostermektedir.

Genelde nominal temas ylizeyinin biiyiik, donel uyumlu temas ve talaglarin temas
alanindan uzaklastirilmasinin miimkiin oldugu asinmalarin simiile edilmesi icin
kullanilmaktadir. Ayrica bu tip testler siirtiinme olgusunu ihtiva eden, uyumsuz
konfigiirasyonlarda olusan asinmay1 6l¢mek icin kullanilirken yiliksek basing temas
yiizeyinin elde edilmesini saglamaktadir. Uyumlu temas halinde, blogun ve halkanin
arasinda olusan hiza sorunlarini absorbe edebilmek igin uzun siireli testler
yapilmalidir. Asinma miktar1 her bir blogun ve halkanin agirliginin 6lclilmesiyle

hesaplanabilir [21].



27

(a) (b)

Yuk

(c)

Blok

<

:

{

Dénelr
Halka

Sekil 5.7. Blok-on-ring testinin sematik gosterimi.

5.6.5.3. Disk-on-disk

Iki diskin ana dogru iizerinde uyumsuz bir temas alani olusturacak bigimde temas
etmektedir (Sekil 5.8.). Donme hizlar1 degistirilerek, yuvarlanma-kayma testleri, farkli
yiizeylerde gerceklestirilebilir. Bu test yapilirken ortam kuru ve yaglamali olabilir. Bu
test ile genelde degme yorulmasinin testi yapilir. Test sartlar1 degistirilerek farkli
lambda faktorii ve Hertzian basing degerinin oOl¢iimii yapilabilir. Kaplanmis
numunelerin kullanilmasiyla, is parcalar1 arasinda temas noktasi elde edilerek temas
basinglar1 saglanir. Yorulma hasar1 baslangici kaydedilen siirtinmenin katsayisi ya da

glirtiltiisii ve olusan titresimin goriiniimiine gore belirlenmektedir [21,23].
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Sekil 5.8. Disk-on-diski testinin sematik gosterimi.

5.6.5.4. Pin abrazyon asinma testi (PAT)

Pin abrazyon asinma testinde is parg¢asi malzemelerinin yiiksek gerilmeli abrasif
hareketleri incelenmektedir. Bu testte silindirik bir pim seramik partikiil ihtiva eden
bir abrasif kagida karsi donmektedir. Asman is pargalarinin ve asinma talasinin
arasindaki etkilesimin Oniine geg¢ilmesi i¢in spiral bir par¢a numunenin diskin ortasina
dogru hareketlendirilir. Bu testte asinma degisimi, sistemin siirekli durdurulmasi ve

pim agirhiginin dl¢iilmesiyle bulunmaktadir [26].



BOLUM 6. DENEYSEL CALISMALAR

Calisman1 amaci farkli ¢ozelti parametrelerinde kaplanan Ti6Al4V alagiminin yiizey
ozelliklerine ve aginma dayanimina etkisinin arastirilmasi. Bu ¢aligmada kullanilan
althk malzememiz olan, Ti6AI4V titanyum alagimmin kimyasal bilesimi ve Ti
alasiminin mekanik 6zellikleri siras1 ile Tablo 6.1. ve Tablo 6.2.°de siras1 ile

verilmistir.
llerleyen kisimda kaplama parametreleri hakkinda daha detayl bilgi verilecektir.

Tablo 6.1. Ti6Al4V Kkalite titanyum alagiminin kimyasal bilegim araligi.

Kimyasal Bilesim (%)
Ti Al \Y Si Mn Fe Nb
89,45 6,20 4,14 0,02 0,01 0,14 0,04

Tablo 6.2. Ti6Al4V kalite titanyum alagiminin mekanik 6zellikleri.

Akma Cekme Kopma Vickers Elastik Yorulma

Mukavemeti Mukavemeti anindaki  Sertlik Modiili Limiti
Malzeme  (\in/m?) (MN/m?) uzamast  (Hv) (GN/m?d)  (GN/m?)
Ti6AI4V 970 1000 12 - 121 -

6.1. Kaplama Numunelerinin Hazirlanmas islemi

Altlik olarak kullanilan Ti6Al4V numunesi 3 x 20 x 50 mm 0l¢iilerinde hazirlanmistir.
Daha sonra 180 - 1000 mesh araliginda SiC zimparalar ile zimparalanmistir. Saf su ile

yikama iglemleri sonrasinda MAO islemi i¢in hazir hale getirilmistir.
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6.2. Mikro Ark Oksidasyon Islemi

MAO kaplama islemleri, 25 kW giiciinde bir dis kaynagina sahip bir kaplama iinitesi
kullanilarak gerceklestirilmistir. Unitede voltaj aralizi 0 ile 600 volt araliginda
degisebilmektedir. Kaplama siiresinde kaplama kabini homejenligi saglanmasi
acisindan siirekli karistirilmig ve bir sogutma kabini yardimi ile kaplama ¢ozeltisi

sicaklig1 30 °C de sabit tutulmustur.

Mikro ark oksidasyon islemi, sabit voltaj ve akim degerlerinde bes dakika esit kaplama
siiresinde  kaplanmistir. Degisken olarak sadece kaplama banyo bilesimi

degistirilmistir.

Farkli, miktarlarda hazirlanan C4H8CaOS5, Na3PO4 ve AgNO3, esash elektrolit

kullanilarak gerceklestirilmistir. Kaplama parametreleri Tablo 6.3.’de verilmistir.

Tablo 6.3. Kullanilan ¢6zelti miktarlari, voltaj 6lgtimleri, pH degerleri ve islem siiresi

Ornek Adi C4HsCaOs  NazPOgs AgNO3 Voltaj (V) Siire pH
(9/L) (g/L) (g/L) (dk)

Ti-4Ca-4P 4 4 - 480 5 115
Ti-6Ca-4P 6 4 - 480 5 11.5
Ti-8Ca-4P 8 4 - 480 5 11.0
Ti-10Ca-4P 10 4 - 480 5 10.0
Ti-4Ca-4P-1Ag 4 4 1 480 5 115
Ti-4Ca-4P-3Ag 4 4 3 480 5 115
Ti-4Ca-4P-5Ag 4 4 5 480 5 11.5

Elektrolitin baslangic pH degeri ve voltajlar1 6l¢iiliip sirastyla Tablo 6.3.’de verilmis

olup, elektrolit sicakligi tiim igslem stiresince 30°C’de tutulmustur.

6.3. Yiizey Karakterizasyonu I¢cin Yapilan Analizler

Mikro ark oksidasyon islemi sonrasinda numune yiizeylerinin yiizey

karakterizasyonlar1 ve morfolojik yapilar1 JOEL — 6060 LV marka taramali elektron
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mikroskobu (SEM) ve Enerji difraksiyon spektrometresi (EDS) kullanilarak
yapilmistir. Faz analizleri i¢in Rigaku marka X-Isin1 difraktometresi kullanilmistir.
Cihaz 25 kV gii¢ degerlerinde ve numune yiizeyinin 0.2°’lik artiglarla 26 = 10 — 90°

arasinda taranmasiyla gerceklestirilmistir. CuKa tiipii kullanilmistir.

6.4. Asinma Deneyleri

Mikro ark oksidasyon islemiyle numune yiizeylerinde olusturulan tabakalarin lineer
asinma (reciprocating wear) yapilmis ve bu deneyler , “csm Instruments
TRIBOMETER” marka asinma cihazi kullanilarak kuru ortamda ball on disk deney
diizenegi ile yapilmistir. Ortam sicaklig1 25 °C ve nem 60% + 2% olarak belirlenmistir.
Asindirict bilya olarak 6mm c¢apinda aliimina bilya kullanilmistir. Deneyde
parametrelerin de 0,5- 1 — 2 N yiikler degisken olarak belirlenmis, aginma hizi 0,10m/s
ise sabit tutulmustur. Toplam kayma mesafesi 50 m olarak uygulanmistir. Asinma testi
sonucu olusan ve asinma oranini belirlemek amaci ile olusan iz hacmi Ol¢iilmiistiir.
Hacim hesabi i¢in iz genisligi (W) SEM ile ve derinligi (D) 2D profilometre
kullanilarak hesaplanmistir. Asinma hacim esitligi icin 6.1 Esitligi kullamlmstir. izin

sematiksel goriintiisii Sekil 6.1.’de verilmistir.

Sekil 6.1. Asinma izi sematik goriiniisii

A= /4 W.D (6.1)

Esitlik (6.1)’de

A: Asimnma iz hacmi,
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W: Asinma izinin genisligi,

D: Asinma izinin derinligi olarak tanimlanmistir.

Hesaplana alan sonucunu lineer olarak belirlenen yol mesafesi (L) ile ¢arpilarak hacim

hesabina gegilmistir.



BOLUM 7. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMALAR

7.1. SEM Goriintiileri

MAO kaplama sonrast numune yiizeylerinde meydana gelen degisimleri gorebilmek

icin numunelerin farkli biiyiitmelerde SEM goriintiileri alinmustir.

Sekil 7.1.’de sirasi ile Ti-4Ca-4P, Ti-6Ca-4P, Ti-8Ca-4P, Ti-10Ca-4P numunelerinin
X1000 biiytitmeler deki SEM goriintiileri verilmistir. Elde edilen kaplama goriintiileri
nihai mikro ark oksidasyon kaplamasi yiizey goriintiisiine benzemektedir. MAO
prosesinin dogasindan kaynaklanan mikro bosalmalara (microdischarge) bagl olarak
altlik malzeme {izerine biiyiitiilen kaplamalarin piiriizlii bir ylizeye, degisik boyutlarda
cok sayida mikro porlar ve mikro ergimelerin neden oldugu volkan goriiniimlii
olusumlara sahip oldugu gozlemlenmistir. Ancak alman SEM goriintiilerinden de
anlasilacag1 lizere kaplama yilizey goriintlisiinde ¢ozelti bilesimi degisimi ile
farkliliklar meydana gelmistir. Artan C4H8CaOS5 ¢ozeltisi ile ylizeyde olugan mikro
porlarin ¢aplarinin kiigiildiigii goriilmiistiir. Ti-10Ca-4P i¢in ise yiizeyde tekrardan bir

kabalagsmaya sebep oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 7.1. MAO kaplama sonrasi diisiik bilyiitmede alinan SEM goriintiileri (a) Ti-4Ca-4P b) Ti-6Ca-4P (c) Ti8Ca-
4P (d) Ti-10Ca-4P -

Yiizeyi daha net bir sekilde analiz edebilmek ic¢in ayni numunelerin yliksek
biiylitmelerde ki SEM goriintiileri Sekil 7.2.”de verilmistir. Alinan SEM goriintiileri %
6 g/lt’den % 8 g/It’e artan C4H8CaOS5 yiizdesi ile yiizeydeki mikro porlarin kiigiildiigii
daha net olarak goriilmektedir. %10 g/lt C4H8CaOS5 ilave edilen Ti-10Ca-4P kodlu
numunede ise kaplamada dokiilmeler meydana gelmistir. Artan ¢ozelti yiizdesi ile
kaplama banyosu PH orani azalma gdstermistir. Literatiire gore, [27,28] daha homojen

ve mukavemetli olmasi i¢in PH degeri 10 ve {izeri olmasi tercih edilmektedir.
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Sekil 7.2. MAO kaplama sonrasi yiiksek biiyiitmede alinan SEM goriintiileri (a) Ti-4Ca-4P b) Ti-6Ca-4P (c) Ti-
8Ca-4P (d) Ti-10Ca-4P

Sekil 7.3. ve Sekil 7.4.’de sirast ile giimiis nitrat ilave edilen MAO kaplamalarin diistik
ve yiiksek biiyiitmeler deki SEM goriintiileri siras1 ile verilmistir. ilave edilen giimiis
cozeltisi (%1, %3 ve %5 g/lt) ile yiizeyde ki mikroporlarin azaldig1 ve neredeyse
tamamen kapandigi goriilmektedir. Ortalama 1-3 [m civarinda olan mikro porlarin
neredeyse tamaminin yok oldugu goriilmektedir. Yiizey piiriizliliigii artan ¢ozelti
konsantrasyonu ile de azalmistir. Artan ¢ozelti konsantrasyonu kaplama kalitesi ve
desarj karakteristigi agisindan Onemli bir parametredir [28-30]. Cozelti
konsantrasyonunda ki artis ile ¢ozelti iletkenligi artmis (giimiis iletkenligi yiiksek
olmas1 sebebi ile) olacagindan, artan iletkenlik biiylime hizini iyilestirir. Mikropor
caplar1 ergimis oksit miktarinin artis1 ile daha yogun bir kaplama tabakasi olusturur.
Artan iletkenlik ile mikroporlarin azalmasi ve ¢aplarinin kiigiilmesi ile daha yogun bir

tabaka elde edilmesi literatiire gore de beklenen bir sonugtur [31.32].
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Sekil 7.4. MAO kaplama sonrast yiiksek bilyiitmede alinan SEM goriintiileri (a) Ti-4Ca-4P-1Ag b) Ti-4Ca-4P- 3Ag
(c) Ti-4Ca-4P-5Ag

7.2. EDS Analizleri

Sekil 7.5., Sekil 7.6., Sekil 7.7. ve Sekil 7.8.”de sirasi ile Ti-4Ca-4P, Ti-6Ca-4P, Ti-
8Ca-4P, Ti-10Ca-4P numunelerinin SEM goriintiileri ile EDS-MAP analizleri
verilmistir. Alinan EDS analizi sonrasi yilizeyde Ti, Al, O, Ca, P elementlerine
rastlanmistir. Ti ve Al elementleri altlik malzemeden gelirken yiizeyde tespit edilen
diger elementler ise c¢ozeltiden gelmektedir. Yiizeyde Ti ve O’nin ayni yerlerde
dagilim gostermesi kaplamanin titanyum oksit olma ihtimalini kuvvetlendirmektedir.
Bu olusum ile ilgili detayl bilgi ilerleyen kistmda XRD analiz sonuglarinin verildigi

boliimiinde agiklanacaktir.



Sekil 7.5. Ti-4Ca-4P kodlu numunenin MAO kaplama sonrast SEM goriintiisii ve MAP Analizi

Sekil 7.7. Ti-8Ca-4P kodlu numunenin MAO kaplama sonrasi SEM goriintiisii ve MAP Analizi
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Sekil 7.8. Ti-10Ca-4P kodlu numunenin MAO kaplama sonrast SEM goriintiisii ve MAP Analizi

Sekil 7.9.’da %3 g/It giimiis nitrat ilave edilen numunenin SEM ve EDS-MAP analizi
verilmistir. Alinan analiz sonrasinda ylizey de glimiis ile beraber benzer elementlere

rastlanmistir. Glimiis elementi ylizeyde homojen dagilim gostermistir.

Sekil 7.9. Giimiis nitrat ilave edilen Ti-4Ca-4P-3Ag kodlu numunenin SEM goriintiileri ile EDS-MAP analizleri
verilmistir.
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7.3. XRD Analizleri

Sekil 7.10., Sekil 7.11., Sekil 7.12. ve Sekil 7.13.’de siras1 ile Ti-4Ca-4P, Ti-6Ca-4P,
Ti-8Ca-4P ve Ti-10Ca-4P numunelerinin XRD analizleri verilmistir. Alinan XRD
Analizi sonras1 Rutil, Anataz ve Hidroksiapatite rastlanmistir. Hidroksiapatit artan Ca

konsantrasyonu sonrasinda olugmustur.
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Sekil 7.10. Ti-4Ca-4P kodlu numunenin XRD analizi.
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Sekil 7.11. Ti-6Ca-4P kodlu numunenin XRD analizi.
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Sekil 7.12. Ti-8Ca-4P kodlu numunenin XRD analizi.
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Sekil 7.13. Ti-10Ca-4P kodlu numunenin XRD analizi.

7.4. Asinma Deneyleri Sonuclari

MAQO ile kaplanan numunelere CSM lineer asinma cihazi ile 50 m yol i¢in 0.10 m/sn
hizin da 0.5, 1 ve 2 N yiikler i¢in asinma deneyi uygulanmistir. Deneyler esnasinda

hava sicaklig1 ortalama 300]C’dir. Nem orani %50-60 civarindadir.

Asmma deneyleri sonrast her numunenin asinma hiz degerlerini hesaplamak igin
oncelikle asinma izlerinden aginma hacimleri bir 6nceki béliimde agiklanan esitlik
kullanilarak aginma hacimleri hesaplanmistir. Hesaplanan bu degerlerden ise aginma

hizlar1 hesaplanarak grafikler ile sonuglar toplanmaistir.

7.4.1. Asinma hacmi degerleri

Asinma deneyleri sonrasi olusan asinma izinin, profilemetre yardimiyla derinlikleri

Olclilmiis ve SEM ile de iz genislikleri dl¢iilmiistiir. Alinan bu degerler neticesinde
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asinma alani ve aginma hacmine gegis yapilarak, tiim numunelerin degerleri esitlik
6.1.”de esitligin yerine yazilarak elde edilmistir. Hesaplanan bu degerler Tablo 7.1.’de
verilmektedir. Asinma dayanimlarinda yiizey piriizliiliigiiniin maksimum etkinlikte
oldugu bilinmektedir. Ayn1 numune parametrelerinden minimum bilesimi ile kaplanan
Ti-4Ca-4P ile Ti-4Ca-4P-1Ag numuneleri aginma testi Oncesi yiizeyleri parlatilarak

mekanik teste tabii tutulmuslardir. Alinan sonuglar Tablo 7.1.’de en alta eklenmistir.

Tablo 7.1. Asinma testi sonrasi numunelerin aginma alani ve hacmi degerleri

Asmma
Numune no Hz Yol (m) Yiik (N) Asmma Alani Hacmi
(m/sn) (mm2)

(mm3)
Ti-4Ca-4P 0,15 50 0.5 1224 12,24x108
Ti-4Ca-4P 0,15 50 1 2130 21,3x108

Ti-4Ca-4P 0,15 50 2 4900 49x10°
Ti-6Ca-4P 0,15 50 0.5 312 3,12x10°¢
Ti-6Ca-4P 0,15 50 1 1316 13,16x106
Ti-6Ca-4P 0,15 50 2 4008 40,08x10°
Ti-8Ca-4P 0,15 50 0.5 568 5,68x10°¢
Ti-8Ca-4P 0,15 50 1 1520 15,2x10°¢
Ti-8Ca-4P 0,15 50 2 4680 46,8x10°
Ti-10Ca-4P 0,15 50 0.5 1356 13,56x108
Ti-10Ca-4P 0,15 50 1 2496 24,96x10°
Ti-10Ca-4P 0,15 50 2 7776 77,76x10°
Ti-4Ca-4P-1Ag 0,15 50 0.5 936 9,36x10°
Ti-4Ca-4P-1Ag 0,15 50 1 1524 15,24x108
Ti-4Ca-4P-1Ag 0,15 50 2 4440 44,4x108
Ti-4Ca-4P-3Ag 0,15 50 05 772 7,72x108
Ti-4Ca-4P-3Ag 0,15 50 1 1368 13,68x10°

Ti-4Ca-4P-3Ag 0,15 50 2 3200 32x108

Ti-4Ca-4P-5Ag 0,15 50 0.5 740 7,4x10°
Ti-4Ca-4P-5Ag 0,15 50 1 1440 14,4x108
Ti-4Ca-4P-5Ag 0,15 50 2 4104 41,04x10°
Po-Ti-4Ca-4P 0,15 50 0.5 458 4,58x10°
Po-Ti-4Ca-4P 0,15 50 1 742 7,42x10°8
Po-Ti-4Ca-4P 0,15 50 2 2114 21,14x10°
Po-Ti-4Ca-4P-1Ag 0,15 50 05 245 2,45x108
Po-Ti-4Ca-4P-1Ag 0,15 50 1 408 4,08x10°
Po-Ti-4Ca-4P-1Ag 0,15 50 2 1392 13,92x106

Glimiis ilavesiz MAO kaplama sonras1 numunelerin 0.5N, 1N, 2N yiik altinda asinma
izi boyunca meydana gelen aginma kaybi degisimleri Sekil 7.14. ‘de goriilmektedir.
Artan Ca orani ile aginma dayanimlarinda artis goriilmiistiir. 0.5N yiik altinda Ti-4Ca-
4P numunesine gore Ti-6Ca-4P nolu numunede %74,51, Ti-8Ca-4P nolu numunede
%353,6 asinma kaybinda azalma meydana gelmisken, Ti-10Ca-4P nolu numunede
%10,78 oraninda artig gostermistir. 1N yiik icinde Ti-4Ca-4P numunesine gore Ti-
6Ca-4P nolu numunede %38,12, Ti-8Ca-4P nolu numunede %28,64 asinma kaybinda
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azalma meydana gelmigken, Ti-10Ca-4P nolu numunede %17,18 oraninda artig
gostermistir. 2N yiik altinda Ti-4Ca-4P numunesine gore Ti-6Ca-4P nolu numunede
%18,20, Ti-8Ca-4P nolu numunede %4,5 asmnma kaybinda azalma meydana
gelmigken, Ti-10Ca-4P nolu numunede %58,7 oraninda artis gostermistir. Artan yiik
ile asinma oranlarinda artig goriilse de ilave edilen Ca ile asinma dayanimi Ti-6Ca-4P
ve Ti-8Ca-4P igin iyilesme gosterirken %10 g/t C4H8Ca05 ¢ozeltisi ilave edilince
asinma direnci azalma gostermektedir. Verilen yiizey SEM goriintiilerinde de daha
once bahsedildigi lizere maksimum Ca yiizdesi ile kaplamada c¢atlamalar meydana
gelmis ve kaplama altlig1 diizglin bir sekilde yapigsma saglayamamistir. O Sebeple
asinma Ti-10Ca-4P kodlu numunede oransal olarak daha yiiksek ¢ikmustir.

0,09

0.08

0.07

0.06

0,05 m0.5N
0,04 1IN
0,03 2N

0,02
‘ 2 J

Ti-4Ca-4P Ti-6Ca-4P Ti-8Ca-4P Ti-10Ca-4P

Asinma Hacmi (mm?)

o

Sekil 7.14. Ti-4Ca-4P, Ti-6Ca-4P, Ti-8Ca-4P, Ti-10Ca-4P numunelerinin 0.5N, 1N ve 2N yiik altinda asinma kaybi
degisimleri

Glimiis ilaveli MAO kaplama sonrast numunelerin 0.5N, 1IN, 2N yiikleri altinda
meydana gelen hacimsel asinma kayb1 degisimleri Sekil 7.15.’de goriilmektedir. Artan
giimiis ilavesi ile asinma dayaniminda artisg goriilmiistiir. 0.5N yiik altinda Ti-4Ca-4P-
1Ag numunesine gore Ti-4Ca-4P-3Ag nolu numunede %17,52, Ti-4Ca-4P-5Ag nolu
numunede %20,94 aginma kaybinda azalma meydana gelmistir. 1N yiik i¢inde Ti-4Ca-
4P-1Ag numunesine gore Ti-4Ca-4P-3Ag nolu numunede %10,24, Ti-4Ca-4P-5Ag

nolu numunede %35,12 asinma kaybinda azalma meydana gelmistir. 2N yiik i¢inde Ti-
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4Ca-4P-1Ag numunesine gore Ti-4Ca-4P-3Ag nolu numunede %27,93, Ti-4Ca-4P-
5Ag nolu numunede %7,6 asinma kaybinda azalma goriilmiistiir. Cozelti
konsantrasyonunda ki artis ile ¢ozelti iletkenligi artmis (giimiis iletkenligi yiiksek
olmasi sebebi ile) olacagindan, artan iletkenlik biiylime hizimi iyilestirmektedir.
Mikropor ¢aplar1 ergimis oksit miktarmin artis1 ile daha yogun ve daha piiriizsiiz bir
kaplama tabakasi olusturmustur. O sebeple tiim numune gruplari incelendiginde

giimiis ilave edilen kaplama numunelerinin asinma dayanimi daha iyi ¢ikmaistir.
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Ti-4Ca-4P-1Ag Ti-4Ca-4P-3Ag Ti-4Ca-4P-5Ag

Asinma Hacmi (mm?)

Sekil 7.15. Ti-4Ca-4P-1Ag, Ti-4Ca-4P-3Ag, Ti-4Ca-4P-5Ag numunelerinin 0.5N, 1N ve 2N yiikaltinda aginma
kayb1 degisimleri.

Sekil 7.16.’da tiim numune gruplarinin (Ti-4Ca-4P, Ti-6Ca-4P, Ti-8Ca-4P, Ti-10Ca-
4P ve Ti-4Ca-4P-1Ag, Ti-4Ca-4P-3Ag ve Ti-4Ca-4P-5Ag) hacimsel aginma kaybi
sonuglar1 verilmistir. Uygulanan yiikler altinda giimiis ilaveli numunelerin aginma
kaybinin daha az oldugu goriilmektedir. 0.5N da giimiis ilavesiz Ti-4Ca-4P
numunesine gore Ti-4Ca-4P-1Ag numunesinde %23,53, Ti-4Ca-4P-3Ag
numunesinde %36,93 ve Ti-4Ca-4P-5Ag numunesinde ise % 39,54 asinma dayanimi
artmistir. 1N ve 2N yiikleri i¢inde glimiis ilavesiz Ti-4Ca-4P numunesine gore Ti-4Ca-
4P-1Ag numunesinde %28,45 ve %10,20, Ti-4Ca-4P-3Ag numunesinde %35,77 ve
%34,7 ve Ti-4Ca-4P-5Ag numunesinde ise %32,4 ve %16,25 asinma dayanimi

artmigtir.



45

0.09
0.08
0.07
0.06 m0.5N

0,05 mIN
0.04 IN

0.03
0.02

M A JdEdAdd

N
oY

~ ¢ - ;
> \p‘“‘ F N R
& A GO A

Asinma Hacmi (mm?)

N B R

&

&'\) &

Sekil 7.16. Giimiis ilavesiz ve giimiis ilaveli tiim numunelerinin 0.5N, 1N ve 2N yiik altinda aginma kaybi
degisimleri.

Gumiis ilavesi yiizey puriizliligini etkiledigi gerekgesi ile asinma testi yilizeyi
parlatilmis iki numune iizerinden tekrar denenmistir. Parlatma islemi i¢in bir adet
giimiis ilave edilmeyen Ti-4Ca-4P ve minimum oranda giimiis ilaveli Ti-4Ca-4P-1Ag
numuneleri se¢ilmistir. Sekil 7.17.’de parlatma islemi sonrasi asinma hacimleri
oranlar1 parlatilmayanlar ile kiyaslandiginda yiizey piiriizliiliigliniin asinmada etken

oldugu goriilmektedir.
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0,06
~ 0,05
£ 0,04
£ 0,03
‘s 0,02
0 . ; .
T1-4Ca-4P Po-T1-4Ca-4P T1-4Ca-4P-1Ag  Po-4Ca-4P-1Ag
E(.5N 0,01224 0,0004576 0,00936 0,0002448
mIN 0,0213 0,000742 0,01524 0,000408
2N 0,049 0,002114 0,0444 0,001392

Sekil 7.17. Giimiis ilavesiz Ti-4Ca-4P ve giimiis ilaveli Ti-4Ca-4P-1Ag numunelerinin parlatmadncesi ve
parlatma sonrast 0.5N, 1N ve 2N yiik altinda asinma kaybi degisimleri.

7.4.2. Asinma hizi

0.5N, IN ve 2N yikleri altinda kaplama spesifik asinma hiz1 degisimleri
incelendiginde kaplama hiz1 artan Ca konsantrasyonu ile asinma hizinda azalma
meydana gelmisken, maksimum Ca konsantrasyonu ile asinma hizi artmistir.
Maksimum Ca yiizdesi ile kaplamada ¢atlamalar meydana gelmis ve kaplama altliga
diizglin bir sekilde yapisma saglayamamistir. Sekil 7.18.’de giimiis ilavesiz kaplama
numunelerinin, Sekil 7.19.’da giimiis ilaveli numunlerin asinma hiz1 grafikleri
verilmistir. Tiim numune gruplari kiyaslandiginda glimiis ilaveli numunelerin daha iyi
asinma dayanimi gosterdigi goriilmektedir (Sekil 7.20.). Bu durum hakkinda detayl
bilgi Boliim 7.4.1. ‘de verilmistir.



47

0.0016 -
0.0014 -

0.0012 -
0‘001 i +Tl—-’lCa-4P
—8=—Ti-6Ca-4P
=0=Ti-8Ca-4P
—8—Ti-10Ca-4P

0,0008 -
0.0006 -
0.0004 -

Asinma Hizi [mm?/m]|

0.0002 -

0.5N IN 2N
Yiik (N)

Sekil 7.18. Ti-4Ca-4P, Ti-6Ca-4P, Ti-8Ca-4P, Ti-10Ca-4P numunelerinin 0.5N, 1N ve 2N yiik altinda aginma
hizlarinin degisimleri

0,001 -
0,0009 -
0,0008 -
0.,0007 -
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0,0004 - e=Ti-4Ca-4P-3Ag
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0.,0002 -
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Asinma Hizi [mm?*/m]

0.5N IN 2N
Yik (N)

Sekil 7.19. Ti-4Ca-4P-1Ag, Ti-4Ca-4P-3Ag, Ti-4Ca-4P-5Ag numunelerinin 0.5N, IN ve 2N yiik altinda aginma
hizlarinin degisimleri
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Sekil 7.20. Giimiis ilavesiz ve giimiis ilaveli tim numunelerinin 0.5N, IN ve 2N yiik altinda aginmahizlart
degisimleri.

Kaplama sonras1 yapilan aginma testlerinde ¢ok bariz farkliliklar tespit edilememesi
sebebi ile ve ylizey piirtizliiliikleri goriintiilerden de gorildigi tiizere (Sekil 7.2., 7.3.
ve 7.4.de) test Oncesi Ti-4Ca-4P ve minimum glimiis ilaveli Ti-4Ca-4P-1Ag
numunelerinin yilizeyleri parlatilmistir. Parlatma sonrasi yapilan asinma testlerinde
asinma hizinin Ti-4Ca-4P’e gore 0.5N i¢in %23,53, IN i¢in %28,45 ve 2N i¢in %9,39
azaldigy, Ti-4Ca-4P-1Ag’de ise 0.5N i¢in %46,51, 1N i¢in %45,02 ve 2N i¢in %34,15

azaldig1 goriilmistiir. Meydana gelen degisimler Sekil 7.21.’de verilmistir.

0.0012 -
0,001 -
E
T 00008 -
E e—Ti-4Ca-4P
S 0,0006 - _
= s P0-T1-4Ca-4P
g 0.0004 - Ti-4Ca-4P-1Ag
s ——Po-Ti-4Ca-4P-1Ag
< 0,0002 1
0 d -

0.5 1
Yiik (V)

(3]

Sekil 7.21. Giimiis ilavesiz Ti-4Ca-4P ve giimiis ilaveli Ti-4Ca-4P-1Ag numunelerinin parlatma dncesi ve
parlatma sonras1 0.5N, 1N ve 2N yiik altinda asinma hizlarinin degisimleri
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7.4.3. Asinma izi SEM goriintiileri

MAO ile kaplanan ve artan C4H8CaO5 konsantrasyonu ile asinma izinin genisliginin
%10 g/l C4AH8CaOS5 ilave edilen numuneye kadar kiigiilme gostermistir. Oksitlenmis
malzemelerin asinma mekanizmasi dogrudan taban malzemeyle oksit tabaka
arasindaki adezyona baghdir. Ti-4Ca-4P, Ti-6Ca-4P, Ti-8Ca-4P numunelerinde
yapisma daha iyi olmasi sebebi ile iz genislikleri birbirine yakin ve daha kiigiik
degerlerde ¢cikmustir (Sekil 7.22., Sekil 7.23., Sekil 7.24.). Ti-10Ca-4P kodlu numune
de kaplama sonrasi bile yiizeyde ufak dokiilmeler meydana gelmistir. Yani diisiik
adezyona sahip oksit tabakasinin kalkmasi ¢ok daha kolay olacaktir. Bu kopan parcalar
hem yeniden bir pasif ylizey olugsmasina sebep olabilirler hem de karsi yiizeye
stvanabilirler. Bu tabaka da kars1 ylizeye sivanan bu pargalarin etkisiyle siirekli olarak
asinmaya maruz kalir ve sonugta bu siirekli asinma hali hem taban malzemeyi ve hem
de kaplamayi pargalar. Bu malzemenin ve tabakanin pargalanmasiyla metal kaybi artar
ve ylizey gitgide daha piiriizlii bir hal alir. Sekil 7.22., Sekil 7.23. ve Sekil 7.24.’da
sirast ile 0.5N, IN, 2N i¢in giimiis ilavesiz numunelerin asinma izi genislikleri
verilmigtir. Bazi numunelerin asinma izi daha genis Olgiilmesine ragmen daha az
asindig1 hesaplamalar da gosterilmisti, bu durum aginma alanini hesaplarken iz
derinliginin de 6nemli oldugunu vurgulamaktadir. Kaplamanin althiga daha iyi
yapismasi daha yogun bir kaplama oldugunu gdstermekte olup asinma izi derinligini

olumlu anlamda etkilemektedir.
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Sekil 7.22. Giimiis ilavesiz numunelerinin minimum yiik (0.5N) altinda kaplama yiizey asinma izi genisligi SEM
gorintiileri ((a) Ti-4Ca-4P (b) Ti-6Ca-4P (c) Ti-8Ca-4P (d) Ti-10Ca-4P )

Sekil 7.23. Giimiis ilavesiz numunelerinin (1N) yiik altinda kaplama yiizey asinma izi genisligi SEM goriintiileri
((a) Ti-4Ca-4P (b) Ti-6Ca-4P (c) Ti-8Ca-4P (d) Ti-10Ca-4P)
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Sekil 7.24. Glimiis ilavesiz numunelerinin (2N) yiik altinda kaplama yiizey aginma izi genisligi SEM goriintiileri
((a) Ti-4Ca-4P (b) Ti-6Ca-4P (c) Ti-8Ca-4P (d) Ti-10Ca-4P )

Sekil 7.25., Sekil 7.26. ve Sekil 7.27.’de sirast ile 0.5N, 1N, 2N yiikleri i¢in glimiis
ilaveli (%1 g/l AgNO3, %3 g/l AgNO3, %5 g/l AgNO3) numunelerin asinma izi
genislikleri verilmistir. GUmiis ilavesi ile oksitlenmis malzemelerin asinma
mekanizmasit dogrudan taban malzemeyle oksit tabaka arasindaki adezyona, tabaka
yogunluguna ve yiizey piiriizlillik durumuna baglidir. Giimiis ilaveli olan numuneler
ilavesiz olanlara gore, daha yogun bir tabaka olusturdugu ve ylizey piiriizliiliigiiniin bir
nebze azalmasi sebebi ile genislikleri diger grup numunelere gore daha genis ¢ikmistir.
Ancak alinan profilometre 6l¢timleri sonucu iz derinlikleri daha az ¢ikmistir. Buda
daha yogun bir tabaka olusmus olmasindan mikroporlarin azalmis olmasindan
kaynaklanmaktadir. Alinan iz goriintiilerinden de iz derinliginin her ii¢ numune grubu

icinde ¢ok derinlesmedigi Sekil 7.25., 7.26. ve 7.27.’de net olarak goriilmektedir.
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Sekil 7.25. Giimis ilaveli numunelerinin minimum yiik (0.5N) altinda kaplama yiizey aginma izi genisligi SEM
gorintiileri ((a) Ti-4Ca-4P-1Ag (b) Ti-4Ca-4P-3Ag (c) Ti-4Ca-4P-5AQ)

K SO en

Sekil 7.26. Giimiis ilaveli numunelerinin (1N) yiik altinda kaplama yiizey asinma izi genisligi SEM goriintiileri ((a)
Ti-4Ca-4P-1Ag (b) Ti-4Ca-4P-3Ag (c) Ti-4Ca-4P-5Ag
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Sekil 7.27. Giimiis ilaveli numunelerinin (2N) yiik altinda kaplama yiizey aginma izi genigligi SEM goriintiileri
((a) Ti-4Ca-4P-1Ag (b) Ti-4Ca-4P-3Ag (c) Ti-4Ca-4P-5Aq)

Bilindigi gibi Ti ve Ti alasimlar1 oksijene karst ¢ok yiiksek bir ilgileri oldugundan
yiizeylerinde bir dogal oksit tabakasi bulunur. Eger bu tabaka kararli bir tabakaysa
asinma dayanimi diiser. Eger karali degilse ve uygulanan normal gerilmeler ve kayma
gerilmeleri bu tabakayr kaldiracak kadar yiiksekse abrasif etki meydana gelir ve
asinma dayanimi diiger [33-35]. Sekil 7.28., Sekil 7.29. ve Sekil 7.30.’de sirasi ile
0,5N, IN ve 2N yiikleri altinda Ti-4Ca-4P, Ti-6Ca-4P, Ti-8Ca-4P ve Ti-10Ca-4P
kodlu numunelerin aginma izi SEM goriintiileri verilmistir. Artan yiike bagl olarak
asinmanin abrazifliginin arttig1 goriillmektedir. Diisiik asinma yiikiinde kaplamanin
yiizeyindeki piiriizlii tabaka plastik deformasyona ugramis, pirizli yilizeyler
asmmustir. Artan yiiklerde asinma izleri yol yol goriilebilmektedir. Asinma deneyi
esnasinda agindirict bilye piiriizlii kaplama yiizeyini kaldirir ve kopan pargaciklardan
dolay1 abrasif tipte asinma gozlenir. Buda asinmanin siddetlendigini gostermektedir.
Yiiksek kalsiyum oranli Ti-10Ca-4 P kodlu numunede asinmanin en siddetli oldugu
goriilmektedir. Hesaplanan hacim asinma orant sonuglarinda da bu durumu

gostermektedir. Ayrica bazi kaplamalarda asinma sonucu bolgesel olarak mikro
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catlaklarin birleserek kaplamalarin kazinarak yiizeyden atildigi kaplama hasarlar

olusmaktadir.

!
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Sekil 7.28. Giimiis ilavesiz numunelerinin minimum yiik (0.5N) altinda kaplama yiizey asinma izi SEM goriintiileri
((a) Ti-4Ca-4P (b) Ti-6Ca-4P (c) Ti-8Ca-4P (d) Ti-10Ca-4P
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Sekil 7.29 Giimiis ilavesiz numunelerinin (1N) yiik altinda kaplama yiizey asinma izi SEM goriintiileri ((a) Ti-4Ca-
4P (b) Ti-6Ca-4P (c) Ti-8Ca-4P (d) Ti-10Ca-4P

_
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Sekil 7.30. Giimiis ilavesiz numunelerinin (2N) yiik altinda kaplama yiizey asinma izi SEM goriintiileri ((a) Ti-
4Ca-4P (b) Ti-6Ca-4P (c) Ti-8Ca-4P (d) Ti-10Ca-4P
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Sekil 7.31., Sekil 7.32. ve Sekil 7.33.’de sirast ile 0.5N, IN ve 2N yiikleri altinda
giimis ilaveli (%1 g/l AgNO3, %3 g/l AgNO3, %5 g/l AgNO3) Ti-4Ca-4P-1Ag, Ti-
4Ca-4P-3Ag ve Ti-4Ca-4P-5Ag kodlu numunelerin asinma izi SEM goriintiileri
verilmistir. Artan ylike baglh olarak aginmanin abrazifliginin arttig1r goriilmektedir.
Fakat glimiis ilavesiz numunelere gore giimiis ilave edilenler de abrazif aginma
siddetinin azaldig1 goriilmektedir. Diisiik glimiis ilaveli numunede kaplamalarda

asinma sonucu bolgesel olarak mikro catlaklar olusmustur. Bu ¢atlaklar birleserek

kaplamalarin kazinarak yiizeyden atildig1 kaplama hasarlar1 olusmaktadir.

Sekil 7.31. Giimiis ilaveli numunelerinin minimum yiik (0.5N) altinda kaplama ylizey aginma izi SEM goriintiileri
((a) Ti-4Ca-4P-1Ag (b) Ti-4Ca-4P-3Ag (c) Ti-4Ca-4P-5AQ)
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Sekil 7.32. Giimiis ilaveli numunelerinin (1N) yiik altinda kaplama yiizey asinma izi SEM goriintiileri ((a) Ti-4Ca-
4P-1Ag (b) Ti-4Ca-4P-3Ag (c) Ti-4Ca-4P-5Ag;)

Sekil 7.33. Giimiis ilaveli numunelerinin (2N) yiik altinda kaplama yiizey asinma izi SEM goriintiileri ((a) Ti-
4Ca-4P-1Ag (b) Ti-4Ca-4P-3Ag (c) Ti-4Ca-4P-5Aq)
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Yapilan asinma deneylerinde yiizey piirtizliiligii asinma sonuglarinin olumsuz yonde
etkilemesi sebebi ile glimiis ilave edilen ve edilmeyen bir grup numunenin yiizeyleri
test Oncesi parlatildiktan sonra deneyleri gerceklestirilmistir. Sekil 7.34., Sekil 7.35.
ve Sekil 7.36.” da parlatma 6ncesi Ti-4Ca-4P ve parlatma sonras1 Po-Ti-4Ca-4P kodlu
numunelerin 0.5N, IN ve 2N yiikleri altinda ki asinma yilizeyi SEM goriintiileri
verilmigtir. Parlatma sonrast asinma izi genisliklilerin azaldigi sekillerden
goriilmektedir. Yiizeyden kopan ve asindiricin gorev yapan pargalarin azalmasi sebebi

ile hem asinma siddeti azalmis hem de olusan yivlerin derinligi azalmistir.

P
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Sekil 7.34. Glimiis ilavesiz numunelerinin (0.5 N) yiik altinda kaplama diisiik ve yiiksek biiyiitmelerde yiizey
asinma izi SEM goriintiileri ((a) Ti-4Ca-4P (b) Po-Ti-4Ca-4P (c) Ti-4Ca-4P (d) Po-Ti-4Ca-4P)
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Sekil 7.35. Giimiis ilavesiz numunelerinin (1N) yiik altinda kaplama diisiik ve yiiksek biiyiitmelerde yiizey aginma
izi SEM goriintiileri ((a) Ti-4Ca-4P (b) Po-Ti-4Ca-4P (c) Ti-4Ca-4P (d) Po-Ti-4Ca-4P

—————
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Sekil 7.36. Gilimiis ilavesiz numunelerinin (2N) yiik altinda kaplama diisiik ve yiiksek biiyiitmelerde yiizey asinma
izi SEM goruntiileri ((a) Ti-4Ca-4P (b) Po-Ti-4Ca-4P (c) Ti-4Ca-4P (d) Po-Ti-4Ca-4P
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Sekil 7.37., Sekil 7.38. ve Sekil 7.39.’da parlatma Oncesi glimiis ilaveli Ti-4Ca-4P-
1Ag ve parlatma sonrasit Po-Ti-4Ca-4P-1Ag kodlu numunelerin 0,5N, 1N ve 2N
yiikleri altinda ki asinma SEM goriintiileri verilmistir. Giimis ilaveli numunelerin
daha yogun tabaka olusturmasi sebebi ile aginmanin daha da azaldigimi bir 6nceki
kisimda bahsetmistir. Parlatma sonrasi ise aginma izi genisliklilerin daha da azaldig
sekillerden goriilmektedir. Yiizeyden kopan ve asindiricin goérev yapan parcalarin
azalmasi sebebi ile hem asinma siddeti azalmis hem de olusan yivlerin derinligi

azalmstir.

X5@ SQ9ren

Sekil 7.37. Giimiis ilaveli numunelerinin (0,5N) yiik altinda kaplama diisiik ve yiiksek biiyiitmelerde ylizey
asinma izi SEM goriintiileri ((a) Ti-4Ca-4P-1Ag (b) Po-Ti-4Ca-4P-1Ag (c) Ti-4Ca-4P-1Ag (d) Po-
Ti-4Ca-4P-1Ag)
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Sekil 7.38. Giimiis ilaveli numunelerinin (1N) yiik altinda kaplama diisiik ve yiiksek biiyiitmelerde ylizey asinma
izi SEM gorintiileri ((a) Ti-4Ca-4P-1Ag (b) Po-Ti-4Ca-4P-1Ag (c) Ti-4Ca-4P-1Ag (d) Po-Ti-4Ca-
4P-1Ag

X358 SO0 Nm

Sekil 7.39. Giimiis ilaveli numunelerinin (2N) yiik altinda kaplama diisiik ve yiiksek biiyiitmelerde ylizey asinma
izi SEM gorintiileri ((a) Ti-4Ca-4P-1Ag (b) Po-Ti-4Ca-4P-1Ag (c) Ti-4Ca-4P-1Ag (d) Po-Ti-4Ca-
4P-1Ag



BOLUM 8. SONUCLAR VE ONERILER

8.1. Sonuclar

Titanyum alagimina C4H6Ca04.H20, Na3PO4 ¢ozeltilerine farkli oranlarda (%1 g/1,
%3 g/l, %5 g/l) glimiis nitrat ilavesinin, ayni siire ve voltajda uygulanarak yapilan
MAO islemi sonucunda elde edilen kaplamalarin Ozellikleri ve islem

parametrelerindeki degisimin kaplama yapisina etkileri asagida 6zetlenmektedir;

1. Giimiis nitrat icermeyen ve igeren tim kaplamalarda yilizey basar ile
kaplanmistir.  Elektrolit ¢dzeltisinde ki degisim yilizey morfolojisini
degistirmistir. Artan C4H6Ca04.H20 ilavesi ile yiizeyde olusan mikropor
caplart azalmis olup, maksimum C4H6Ca0O4.H20 ilavesi ile de kaplama
yiizeyden dokiilme gdstermistir.

2.  Giumis ilave edilen kaplamalarda kaplama daha yogun bir sekilde yilizeyde
olusum gostermistir. Giimiis ilavesi ile mikroporlar neredeyse tamami
kapanmustir.

3. Glmiis ilave edilmeyen elektrolit ¢ozeltisi igerisinde liretilen kaplamalarin
yapisinda Ti, TiO2 (rutile ve anatase) fazlar1 olusmaktadir. Artan
C4H6Ca04.H20 ylizdesi ile ylizeyde farkli olarak hidroksiapatit fazi elde
edilmistir.

4. Her iki elektrolit ¢ozeltisi igerisinde (glimiis ilaveli ve ilavesiz) iiretilen
kaplamalarin yilizey piriizliiliikleri; artan glimils takviyesi ile azalma
gostermistir. En yiiksek asinma dayanimi %35 g/l glimiis nitrat ilave edilen
numunelerde elde edilmistir. Artan yiikke bagli olarak asinma hizi her
numunede artig gostermistir

5. Artan C4H6CaO4.H20 yiizdesi ile asinma dayannmi % 8 g/l
C4H6Ca04.H20’ya kadar artis gdstermistir. Kaplamalarin yapisinda daha
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fazla miktarda bulunan rutile fazinin sagladig: ytiksek sertlikten dolay1, asinma
direnci iiretilen kaplamalarin parametrelere gore farklilik gostermesine sebep
olmustur. En zayif asinma dayanimi %10 g/l C4H6Ca04.H2O0 ilavesi yapilan
kaplama numunesinde goriilmiistiir. Kaplama sonrast numune yiizeyinde elle
dokiilmeler meydana gelmistir.

Glimis ilave edilen kaplamalarin asinma dayanimi giimiis ilavesiz numunelere
gore daha iyi sonu¢ vermistir. Giimiis ilavesi ile azalan mikroporlar asinma
dayanimini iyilestirmistir.

Kaplanan numune yiizeylerinin parlatilmasindan sonra yapilan asinma
testlerinde parlatilan numunelerin hacimsel asinma orani ve asinma hizi
parlatilmamis olan numunelere gore daha diisiik ¢ikmustir.

MAQO ile kaplanan numunelerinin SEM goriintiileri incelendiginde asinma
cizgilerinin giimiis ilaveli olan numunelere gore daha belirgin oldugu tespit
edilmistir. Yiizeyden kopan kaplama partikiilleri yiizeyi daha derin
asindirmstir.

Parlatma Oncesi yapilan asinma testlerinde ylizeyden kopan kaplama pargalari
yiizeyi asindirict etki gosterirken parlatma sonrasi alinan SEM goriintiilerinde
yiizeyin daha az asindig1, olusan yivlerin genisliginin ve derinliginin azaldig1

tespit edilmistir.

. Oneriler

MAO teknolojisinde kullanilan parametreler (voltaj, siire etkisi) ve kullanilan
elektrolit ¢ozeltisi degistirilerek kaplama iglemi iizerine etkisi incelenebilir.
Asinma testleri kuru ortam yerine farkli cins siv1 yag, yag katki maddeli yag
veya yapay viicut sivisi ile caligmalar devam ettirilebilir.

MAQO ile kaplanan numunelerin korozyon testi ile dayanimlari test edilebilir
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