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OZET

Anahtar kelimeler: Mikroark oksidasyon (MAO); Al-Mg alagimlari, 7XXX serisi Al
alagimlari; Seramik kaplama, Aliiminyum oksit.

Bu ¢alismada, alagim elementi olarak ¢inkonun Al-Mg alasimlarinin yiizeyinde MAO
ile sentezlenen seramik bazli kaplamalara etkisi aragtirilmistir.

Oncelikle kontrollii atmosferde indiiksiyon yontemi ile ergitilip bakir kaliba dokiilerek
Al, Al-Mg (atomik % 2 Mg) ve Al-2Mg-Zn (atomik % 3, 6, 9, 12, 15 Zn) alasimlar1
hazirlanmistir. Karakterizasyonlar1 yapildiktan sonra bu altliklar silikatli ve aliiminatl
iki farklr elektrolit icersinde sabit voltaj ve akimda 20 dakika siireyle MAO yontemi
ile kaplanmistir. Kaplanan numuneler X-isin1 kirinimi (XRD), taramali elektron
mikroskobu (SEM), enerji dagilim spektrometresi (EDS), girdap akim test cihazi,
mikrosertlik cihazi ve yiizey piirtizliilligii test cihazi kullanilarak karakterize edilmistir.
Her iki elektrolit igerisinde sentezlenen kaplamalarin faz bilesimleri birbirine
benzerdir. Saf aliiminyum ve Al-2Mg yiizeyinde olusturulan kaplama Al ile a-aliimina
ve y-aliimina’dan olusmaktadir. % 6 Zn’ya kadar Zn igeren Al-Mg-Zn alasimlari
ylizeyinde olusturulan kaplamalar Al ile y-aliimina fazindan olusmakta, % 9 Zn ve
tizerinde Zn igeren Al-Mg-Zn alasimlarinda ise ZnO fazi da bulunmaktadir. Ayrica
aliiminatl elektrolit i¢erisinde kaplanan Al-2Mg-15Zn numunesinin yiizeyinde ZnAlO
faz1 da olusmustur. Silikathi elektrolit icerisinde 90-110 um, aliiminatli elektrolit
icerisinde ise 18-38 um kalinlikta kaplamalar elde edilmistir. Altliktaki alagim
elementi iceriginin degisimi ile kaplama kalinliklarinda 6nemli bir degisiklik meydana
gelmemistir. Silikatli elektrolit igerisinde olusan kaplamlar slingerimsi, gozenekli,
alliminath elektrolit igerisinde olusan kaplamalar ise krater yapisina benzer ve
homojen dagilmis dairesel gozeneklerden olusan yiizey morfolojisine sahiptir. Tiim
numunelerin ylizey piirtizliiliigii degerleri, MAO ile kaplama sonrasi kaplama dncesine
gore daha yiiksektir. Yiizey puriizliligiindeki artis silikatli elektrolit ile kaplanan
numunelerde ¢ok daha belirgindir. En yliksek kaplama sertlik degeri (2098 HV)
silikatli elektrolit icerisinde kaplanan saf aluminyum yiizeyinde elde edilmistir.
Alasimlarin yiizeyinde aliiminatl elektrolit i¢erisinde olusturulan kaplamalarin sertligi
silikatli elektrolit igerisinde olusturulanlardan daha yiiksektir.

xi



COATING OF Al-Mg and AlI-Mg-Zn ALLOYS IN TWO
DIFFERENT ELECTROLYTES BY MICROARC OXIDATION
METHOD

SUMMARY

Keywords: Microarc oxidation (MAO); Al-Mg- alloys; 7XXX series Al alloys;
Ceramic coating, Aluminum oxide.

In this study, the effect of zinc as an alloying element on the ceramic-based coatings
synthesized by MAO on the surface of AlI-Mg alloys was investigated.

First, Al, Al-Mg (atomic 2% Mg) and Al-2Mg-Zn (atomic 3, 6, 9, 12, 15 % Zn) alloys
were prepared by induction melting in a controlled atmosphere and casting into copper
mold. After their characterization, these substrates were coated by MAO method in
silicate and aluminate electrolytes at constant voltage and current for 20 minutes. The
coated samples were characterized using X-ray diffraction (XRD), scanning electron
microscope (SEM), energy dispersion spectrometer (EDS), eddy current tester,
microhardness tester and profilometer. The phase contents of the coatings synthetized
in both electrolytes are similar. The coating formed on the surface of pure aluminum
and Al-2Mg consists of Al and a-alumina and y-alumina. Al-Mg-Zn alloys containing
up to 6 % Zn are composed of Al and y-alumina phases while Al-Mg-Zn alloys with 9
% and more Zn contains also ZnO phase. ZnAlO phase was also evident on the surface
of Al-2Mg-15Zn sample coated in aluminate solution. The coating thicknesses
obtained were 90-110 um and 18-38 in sodium silicate solution and aluminate solution
respectively. There was no significant change in coating thicknesses with the change
of alloy element content in the substrates. Sponge-like, porous coating morphology
formed in silicate electrolyte while crater like with homogeneously distributed circular
pores coating morphology formed in aluminate electrolyte. Surface roughness values
of all coated samples are higher than those of substrates before MAO. The increase in
surface roughness was much more pronounced for the samples coated in silicate
electrolyte. The highest coating hardness value (2098 HV) was obtained on the surface
of pure aluminum coated in silicate solution. The hardness values of the coatings
formed in the aluminate solution are higher than those of formed in the silicate
solution.
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BOLUM 1. GIRiS

Aliminyum ve alliminyum alasimlar diisiik yogunluk, yiiksek 6zgiil mukavemet,
stineklik, tokluk gibi 6ne ¢ikan 6zellikleri ve geri doniistiiriilebilir pargalara olan artan
talep nedeni ile otomotiv, insaat, uzay ve havacilik sanayinde performans
unsurlarindan 6diin vermeden agirlik ve yakit tasarrufu saglamalari, yiiksek 1s1 ve
elektriksel iletkenlik saglamalarinin yani sira aliiminyumun kolay sekillenebilir
olmasi, oksitlenmeye ve atmosferik ortamlarda korozyona karsi dayanakli olmasi,
kullanim alanini oldukga artirmaktadir [1,2,3,4]. Ticari olarak aliiminyum pargalarinin
kullaniminin artisina bagli olarak kullanildigi ortamda aliiminyum pargalarinin
kullanim Omriinlin artirllmas1 ve 6zelliklerinin iyilestirilmesine de ihtiya¢ giderek
artmaktadir. Bu nedenle aliiminyuma farkli ana alasim elementleri (Cu, Si, Mn, Mg,
Zn, Li) ilave edilerek 1s1l islem ya da yiizey kaplama iglemleri yapilarak performanslari
artirilmaktadir [2,5,6,7]. Metallerin yiizey oOzelliklerinin gelistirilmesinde asinma,
korozyon ve yiiksek sicakliklara dayanimindan dolayr seramik kaplamalar tercih
edilmektedir. Kuvvetli bag yapisindan dolay1 seramik malzemeler yiiksek sertlik ve
mukavamet ozelliklerine sahiptir. Metalik malzemelerin kolay sekillenebilirlik ve
tokluk 6zelligini kaybetmemesi ve Seramiklerin iistiin 6zellikleri metalik malzemelere

kazandirilmast i¢in seramik kaplamalar yapilmaktadir [8].

Metalik malzemelerin ylizeyinde oksit tabaka biriktirmek i¢in kimyasal buhar
¢Oktiirme, alev piiskiirtme, plazma spray, eloksal kaplama ve mikroark oksidasyon
(MAO) yontemi gibi baslica kaplama yontemleri kullanilmaktadir [9,10,11]. MAO
yontemi bazi demir disi metaller ve alagimlarinin elektrolit igerisinde dielektirik
kirilma voltajindan daha yiiksek voltaj uygulanarak ark desarjlar1 uygulanmasi ile
yiizeyde anodik film tabakasi olusturulmasi ig¢in kullanilan kaplama teknigidir
[12,13,14,15,16]. MAO yontemi giiniimiiz teknolojisinde de 6nemli hale gelen Al, Mg,

Ti, Zr gibi hafif metallerin ve alasimlarinin iizerine seramik kaplama yaparak,



malzemelerin korozyon direnci, asinma, yiiksek sertlik ve altlilk numune ile iyi
yapisma Ozelligi gostermesi nedeni ile malzemeye genis bir kullanim alani
sunmaktadir [17,18,19,20,21]. MAO yo6ntemin diger bir avantaji ise karmagsik
geometrili pargalarin yiizeyinde homojen olarak oksit tabaka olusturmasi ile mekanik
Ozelliklerinin  iyilestirilmesi ve c¢evreye zarar vermemesi,  ydntemin
iistiinliiklerindendir. Uretilen kaplamalar, hafif metallere uygulanmasindan dolay1
havacilik, uzay sanayi, biyo uyumlu implant malzemeler, elektronik cihazlar, otomotiv
ve deniz sanayi gibi birgok alanda kullanim imkani bulmaktadir [22]. MAO
yonteminin kullanimini sinirlayan faktor olarak, sistemde yiiksek voltaj (300 — 600 V)
ve akim yogunlugunun (10 — 60 A/dm?) araliklarinda kullanimina bagli olarak ortaya

cikan yiiksek enerji tiiketimidir [23].



BOLUM 2. MiKRO ARK OKSIDASYON YONTEMIi

MAOQO yontemi son yillarda Al, Mg, Ti, Zr, gibi hafif metal ve alasimlarinin
ylizeylerinde korozyona dayanikli, yiiksek sertlik ve yapismasi iyi, yiiksek asinma
direncine sahip kalin ve yogun seramik oksit kaplamalar yapilarak, metalin yiizey
ozelliklerini gelistiren bir kaplama teknigidir [24,25,26,27]. MAO yontemi ile iiretilen
kaplamalarin kullanim sirasinda gosterdigi performans, kullanilan elektrolit, voltaja,
akim yogunluguna, c¢ozelti sicakligi, kaplama siiresi ve kullanilan altlik numunenin
kimyasal yapisina gore degisiklik gosterebilmektedir. MAO yontemi ile olusturulan
kaplamalar, porozitelilik, yogunluk, kaplama kalinlig1, altlik numune ile yapisma,
ylizey purtizliligi, sertlik ve tokluk gibi kaplamanin 6zelliklerini gelistirmekte oldugu
bilinmektedir [12,23,28]. MAO yo6ntemi ile ilgili yapilan kontrollii caligma 1950-1960
yillarinda Mc. Neil ve Gruss tarafindan yapilmistir [29]. Gunterschultze ve Betz anot
yiizeyinde kivileim olusumu ve gaz ¢ikisi gézlemlemislerdir. Mc. Neil ve L. Gruss Nb
kadmiyum niyobat ile yaptiklart ¢alismada kivileim desarjlarint kullanmiglardir [30].
Yapilan ¢alismalar sonucunda elektrolitik ¢ozelti ile althk numuneler {izerinde
kaplama olusturabilmek i¢in anotlama isleminin gegerliliginin temellerini atmislardir.
Markov ise 1976 yilina gelindiginde aliiminyum althik malzeme kullanarak metal
matris tizerinde oksit tabaka olusturma islemini basariyla tamamlamistir [31]. 1980
yillarma gelindiginde markov ve arkadaglar1 ve farkli yerlerde caligmalar yapan
Shnezhko, Fyedorov, Gardienko gibi bir¢ok bilim adamlari farkli metaller iizerinde
oksit tabaka olusturma ¢aligsmalar1 yapmislardir [32,33,34].

MAO yontemi ile geleneksel anotlama yontemi ile kaplanamayan metallerin
ylizeylerinde oksit tabaka olusturmasina olanak saglamaktadir. Yiizeyde olusan
seramik kaplamalarin sahip oldugu ve altlik malzemeye katmis oldugu mekanik
dayanim, dielektirik 6zellikler ve 1s1l 6zelliklerden dolay1 genis bir kullanim alanina

sahiptir [35]. Hafif metaller {izerinde olusturulan oksit kaplamalarin gostermis oldugu



yiiksek asimnma direnci, korozyon direnci, diisiik yiizey piiriizliligii elektriksel
yalitkanlik, 1s1l sok direnglerine dayaniklilig1 ve renklendirilebilir 6zelliklerine sahip

olmasindan dolay1 ¢ok genis kullanim alanina sahiptir [36,37,38].

2.1. MAO Kaplama Teknigi

MAO kaplama teknigi elektrot ile elektrolit ara ylizeyinde meydana gelen, kirilma
voltajindan daha yiiksek voltaj degeri uygulanarak malzeme yiizeyinde yiiksek voltaj
kivilcimlart olusturarak oksit tabaka olusturabilen elektrokimyasal bir prosestir.
[39,40,41]. Uygulanan voltaj kritik kirtlma voltajin1 agtiginda anot olarak baglanan
metal numune ile elektrolit arasinda plazma desarjlar1 olusur. Desarj olay1
polarizasyon parametresi ve elektrot ile elektrolitin degisimine bagli olarak metal
tizerinde kisa siireli ark desarjlari seklinde olusur. Olusan desarjlar elektriksel
parametre, zaman ve olusan farkli termokimyasal olaylara baghdir [42,43]. MAO
islemi sirasinda desarj olusumunun kontrolii iyi yapilirsa olusan oksit tabakanin
oOzellikleri daha 1yi olabilir. Bu nedenle sistemi daha iyi anlamak ve olusan kaplamanin
ozelliklerini iyilestirebilmek i¢in prosesin fiziksel ve kimyasal temelleri ile desarj

olusumunun iyi anlagilmasina baghdir.
2.2. MAO Isleminin Fiziksel ve Kimyasal Temelleri

MAO yéntemi ile kaplama iki kademeden olusmaktadir. Ik asama ¢dzelti igerisinde
farkli elektrot potansiyelleri uygulanmast ile elektroliz olayinin gerceklesmesi ve altlik
numune ylizeyinde elektriksel desarjlarin olusumu ile altlik numune {izerine oksit
kaplanmasidir. Elektrolitik ¢ozelti igerisine daldirilan iki elektrot arasinda meydana
gelen potansiyel farktan dolayi elektrik alan olusur. Bu nedenle elektrolitik ¢ozeltideki
pozitif yikli iyonlar elektrik alan ile ayni yonde, negatif yiiklii iyonlar ise elektrik
alana zit yonde hareket eder. Sekil 2.1.’de gosterildigi gibi gaz halindeki oksijen
serbest hale gecerek, anodik yiizeyde oksit film biiylimesi seklinde gergeklesir.
Elektrolitin kimyasal aktivitesine bagli olarak porosesin metal yiizeyinde oksit film
tabakasi olusturdugu gozlemlenebilir. Gaz halindeki hidrojenin serbest kalmasi ile

katyon indirgemesi katodik yiizeyde olustugu gézlenmektedir [26].



Anyonlar

Elektrolit

Sekil 2. 1. Sivi ¢ozeltilerin elektrolizi sirasinda gergeklesen islemler.

2.3. Akim Voltaj Karakteristikleri

MAO isleminde tip-a ve tip-b olmak iizere iki tip akim voltaj diyagramindan
olugsmaktadir (Sekil 2.2.). Tip-a egrisi anot veya katod yiizeyinden gaz ¢ikisinin
olusmasi ile gergeklesen metal-elektrolit sistemini géstermektedir. Tip-b ise oksit film

olusumun gergeklestigi sistemleri gostermektedir [44,45].
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Sekil 2. 2. Plazma elektroliz sisteminde akim-voltaj grafigi.

Tip-a sistemi i¢in U1-U2 bolgesinde anodik potansiyel uygulandiginda elektrolit
hiicresinin akim potansiyel etkiside degisir. Elektrolitin elektroda temasa ettigi
bolgede, potansiyeldeki artisa bagl olarak akimda da bir artig goriiliir ve bolgesel
sicaklik farki olusur. Sistemde akim U2 noktasina ulastiginda elektrot, kivilcim
baslamas1 ile gaz plazmasi ile ¢evrelenir. U3 noktasinda ise kuvvetli kivilcimlar

olugmaya baglar.

Tip-b sistemi incelendiginde 0-U4 araliginda anot metal {izerindeki plazma ortiisii
kirllarak ylizeyde yalitkan pasif film olusur. U4 noktasi malzemenin korozyon
potansiyeline denk gelen noktadir. Potansiyel degeri bu noktaya ulastiginda pasif film
coziilmeye baslar. Potansiyelin artigina bagli olarak U4-U5 bolgesinde tekrar bir
pasiflesme gozlemlenir ve bu pasiflesme sonucunda gozenekli oksit film tabakasi
olusmaya baslar. U5 noktasina ulasildiginda termal iyonlagsma olusumuna bagl olarak
yiizeydeki film tabakasini kiran kii¢iik kivilcimlar gozlenir [34,46]. U6 noktasinda
carpma iyonizasyon mekanizmasi termal iyonizasyon isleminin yol agtigi etkileri
dengeler ve kivilcimlar daha da biiyliyerek mikroark desarjlar olusmaya basglar.
Mikroark, kisa siireli ark desarji ve diisiik giicin sonuglanmasiyla olusan mikro-
desarjlara denir [34]. U7 noktasinda biitiin film yiizeyinden altlik metale dogru mikro
ark desarjlar olusur ve olusan bu desarjlarin siddetinin artmasindan dolay1 pasif filmde

termal ¢atlaklar olusturmasi, dokiilmesi gibi zarar verici etkilere neden olur. Sekil



2.2.°deki elektrot islemlerinin geneli elektrot yiizeyine komsu bolgelerde olusur.
Ozellikle elektrokimyasal sistem U1 ve US kritik voltaj degerinin {izerinde ¢alisilmasi
diistintiliirse normal olarak geleneksel elektrolizde karsilasilan basit iki-fazli elktrot-
elektrolit model, karigik dort fazli sistemle (metal-dielektirik-gaz-elektrolit)
degistirilmek zorundadir. Esas voltaj diismesinin yogunlastigi noktada diisiik
iletkenlige sahip iki faz olusur (dielektirik-gaz). Bu faz direngleri siirekli olarak
degiskenlik gosterdiginden iyonlagma olaymin hangi fazdan olusmaya basladigini

ay1rt etmek zorlasacaktir [26,48].

2.4. MAO Prosesinde Desarj ve Kaplama Olusumu

Yapilan caligmalarda, kaplama biiylime mekanizmasina etki eden 3 farkli desarj
tipinden bahsedilmistir. 3 farkli desarj tipinin sematik gosterimi Sekil 2.3.’de
verilmistir. Sekilde goriildiigli gibi desarj tipleri A, B, C olarak tanimlanmustir.

Desarj kanallarinin oksit filmi yiiksek elektriksel alanda bozularak olustugu
belirtilmistir. A ve C tipi desarjlar kaplama islemi sirasinda kaplama yiizeyinde
bulunan mikro gdzenekler igerisinde olusurken, B tipi desarjlar bolgesel yiiksek
elektirik alan siddeti ile tiim kaplamay1 dielektrik olarak bozmasiyla meydana
gelmektedir. Bu nedenle B tipi desarjlarin etkisiyle kaplamanin i¢ce dogru biiyiidiigii
ileri siirilmektedir. A tipi, ylizeye yakin yerlerdeki kiigiik gézenekler i¢inde olusan
desarj, C tipi ise daha derin ylizeylerin altindaki mikro gézeneklerde meydana gelen
desarj tipidir. B tipi desarjlar ana metali oksitleyerek metalin oksitini ice dogru
biiyiitiirken, A ve C tipi desarjlar olusan oksit tabaka ile ergiyik metal ve eloktrolit
cozelti bilesenleri reaksiyona girdiginden dolayr yeni olusan oksitler disar1 dogru

biiytimektedir [49,50].



ey |

Elektrolit (Na2SiO3 + KOH)

Sekil 2. 3. Olusan desarj modellerinin sematik gosterimi.

2.5. Elektrolit Kompozisyonun Etkileri

Kaplanacak metal ile elektrolit arasindaki ¢ok iyi bir uyumun olmasi MAO prosesi
icin 6nemli bir parametredir. Bu ylizden proseste, metalin pasiflesmesi i¢in kullanilan
polarizasyon test verileri her zaman g6z oniinde bulundurulmaktadir. Al, Ti, Mg ve
alasgimlarinin yiizeylerinde MAO kaplama yontemi ile oksit kaplama tabakasi
olusturmak igin elektrolitik ¢ozeltiler Sekil 2.4.de 1-U egrisini gosteren elektrolitik

¢ozeltiler guruplara ayrilmstir.

I(A)
2
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5
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1 L 1 L
50 100 150 U (V)

Sekil 2. 4. Farkl: elektrolitik ¢ozeltilerde MAO kaplama yontemi ile kaplanan aliiminyum i¢in I=f(U) fonksiyonu.



1. Metalin hizli ¢6ziinmesini saglayan tuz ¢ozeltileri; NaCI, NaCIOs;, NaOH,
HCI, NaNO3.

2. Metalin yavas ¢oziinmesini saglayan elektorlitler; H2SO4, (NH4)2S20s,
NazSO0s.

3. Dar bir voltaj aralifinda metalin pasiflesmesini saglayan ¢ozeltiler; sodyum
asetat, fosforik asit.

4. Kompleks davranig karakteristigi olan fosforik ¢ozeltiler; KF, NaF.

5. Metalin zayifca pasiflesmesini saglayan ¢ozeltiler.

6. Metalin giiclii pasiflesmesini saglayan ¢ozeltiler; borik asitler, karbonik
tuzlar, fosforik tuzlar, inorganik polimerler, (silikat, aliiminatlar), alkali metal

fosfatlar.

Anyonik ve katyonik elektrolitik ¢ozletiler kullanilarak altligin oksitlendirilmesini ve
elektrolit icerisindeki maddelerin altlik yilizeyinde ¢okelmesi ile kaplama olusmasina
imkan saglamaktadir. Sodyum ile potasyum silikat kolloidal ¢ozeltileri, Silikatga
yogun ¢ok bilesenli elektrolitler gibi MAO prosesinde ¢cokg¢a kullanilmaktadir. Silikatl
¢ozeltilerin iletkenligini artirmak i¢in farkli maddeler igerir. Bunlara 6rnek olarak;
NaF (0,5-20 g/l), NaOH veya KOH (1-50 g/). Metal numune iizerinde olusturulan
oksit tabakay1 kararli yapabilmek i¢in Na>B4O7.10H.O (40 g/l), Gliserin (10 g/l),
Na>COs veya K2COs (< 500 g/1), gibi maddeler kullanilmaktadir. Bu maddelere ek
olarak Na;AlO> (2-20 g/l), Naz2PsO1s (< 150 g/1) gibi bazi maddelerde modifiye edici
olarak kullanilmaktadir [51,52].

2.6. Akim Rejimi ve Kaplamaya Olan Etkileri

Akim rejimi, MAO yontemi ile olusturulan kaplamalarin yapisal 6zellikleri dnemli
oranda etkileyen bir faktordiir. Kaplama olusumunu dogru, alternatif, tek kutuplu yada
cift kutuplu akim uygulayarak yapmak miimkiindiir [53,54]. Tek kutuplu ve g¢ift
kutuplu akimlar, kaplama olusum siirecinde ortaya ¢ikan desarjlarin karakteristikleri
olusturulan kaplamalarin 6zellikleri bakimindan birbirlerinden c¢ok farkli sonuglar
verir. MAO prosesi sirasinda kaplama/altlik, kaplama/elektrolit ara ylizeylerinde

gerceklesen plazma-kimyasal islemlerin kontroliinii saglayan akim tipi ¢ift kutuplu
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darbeli akim sistemidir [38]. Cift kutuplu darbeli akimin kullanimi prosesteki ani
sicaklik artiglarin1 engelledigi ve ortalama plazma sicakligini disiirdiigii tesbit
edilmistir. Plazma sicakligindaki ani artiglarin sebebi kaplama/altlik arayiizeyinde
Olusan siddetli desarjlardan ileri gelmektedir. Bu siddetli desarjlar kontrol altina
alinarak kaplama kalitesini artirdig1 belirlenmistir [38]. Proses sirasinda dogru akim
kullanildiginda olusan oksit film iizerindeki baz1 bolgelerde sicakligin 8700 K’ kadar
ciktig1 tesbit edilmistir. Bu sicaklik artisi film tlizerindeki oksitler ergitir ve eriyik
icerisinde gazlar hapsolarak kaplamanin i¢ yapisinin gézenekli olmasina sebeb olur
[55].

2.7. MAO Kaplama Ozellikleri

2.7.1. Mikroyap1

MAO yéntemi ile olusturulan kaplama iic asamadan meydana gelmektedir [56]. Ilk
asama oksit film tabakasimin yalitkanhiginin yiiksek oldugu bdlgelerde desarj
kanallarinin bagimsiz olusumu ile meydana gelmektedir. Olusan desarj kanallarinin
sicaklig1 electron yiginlarinin yiizeyde meydana ¢ikmasindan dolayr 10* K civarina
kadar yiikselmektedir [38,57]. Spark olusumu sirasinda olusan desarj kanallarmin dip
kisminda ani sicaklik artisi ile altlik metali bolgesel olarak ergitir. Ergiyen metal
bilesenleri desarj kanallarin1 doldurarak oksitlenmeye baslar. ikinci asama, spark
olusumu ile ergiyen altlik metalin bilesenleri desarj kanallar1 boyunca oksti filmin
ylzeyine tasinir ve soguk elektrolit ile temas ederek hizla katilagmaya baglar. Bu
katilasma sonucunda kaplama kalinhiginda artis meydana gelir. Ugiincii asamada
desarj kanallarinin sogumasi ile reaksiyon bilesenleri desarj kanallarinin duvarlarinda
katilagir [58]. Bu asamalar ayn1 zamanda meydana gelmesi ile kaplama biiytimesi
gerceklesir. MAO yontemi ile olusturulan kaplama 3 bolgeden olusur. Athiga yakin
olan mekanik 6zelliklerinin iyi oldugu yiiksek sicaklik fazlarini igeren yogun bolge,
kaplamanin dis kisminda bulunan gézenekli, az yogun, mekanik 6zelliklerinin diisiik
ve diisiik sicaklik fazlarindan olusan gevsek bdlgedir. Ugiincii bolge ise kaplama/altlik

arayiizeyinde olusan gegis bolgesidir [26].
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2.7.2. Mekanik ozellikler

Aliminyum ve alasimlar1 tizerinde olusturulan oksit kaplamalar mukavamet
degerlerini 6nemli oranda artirmaktadir. Bu etkiyi gorebilmek i¢in sac altliklar altlik
kullanilirsa efektif elastiside modiiliinde % 200’e ulasan belirgin bir artig goriliir.
Elastiside modiiliindeki artis sa¢ kalinlig1 ve oksit tabakanin kalinligina baglidir. MAO
kaplamalarin mikro sertlik degerleri yapi igerisindeki faz dagilimi ve mikroyapi
karakteristigi ile dogrudan iliskilidir. MAO kaplamalar, tabakali bir kaplama yapis1 ve
bolgesel olarak olusan degisik faz yapilarindan dolay1r kaplama kesiti boyunca
homojen bir sertlik degisimi goriilmemektedir. Kaplama sertliklerine bakildiginda
altlik bolgeye yakin olan 10 — 25 pum kalinligindaki kistmin en sert bdlge oldugu
goriilmektedir. Bu bolge kaplama iizerindeki en sert ve yogun olan bdlgedir. Bu
kisimda kaplama olusum sirasindaki sartlardan dolay1 olusan a-Al>Os fazinin sertlik
degeri (17 — 22 GPa) ile aynidir. Kaplamalarin en dis bolgesindeki gevsek tabaka ise
sertlik degerinin en diisiik oldugu bolgedir (Sekil 2.5.) [40].

2000

1800 -

v
=
g
=
b=

i

=
F oY
=
i
L

1200 A

Mikro sertlik, H

1000 +

800 . . T . v r

0 10 20 30 40 50 60 7O
Ara yilizeyden meszfe, mikron

Sekil 2. 5. MAO yontemi ile olusturulan kaplamalarin kaplama kesitinden alinan sertlik dagilimi.

MAO yontemi ile aliiminyum ve alasimlar: tizerinde WC esashi kompozit ve boriirlii
kaplamalarin  asmnma  direncine  denk olabilecek  kaplamalarin  iiretimi

gerceklestirilebilir. Sekil 2.6.’da farkli malzemele ve kaplamalarin kendi aralarinda
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goreceli olarak aginma direnglerini ve MAO kaplama 6zelligini gostermektedir. [40].
SiC asindrict toz kullanilarak kaplamalara abrasif asinma testleri yapilmis. Kaplama
ylzeyindeki gevsek tabaka hizli bir sekilde asinirken kaplama i¢ bdlgelerinin yiiksek

sertlik ve diislik poroziteye sahip olmasindan dolay1 asinma direncinin yiiksek oldugu

goriilmiistiir.
tw
MAO FeB-Fe,B
N termal
e difiizyon
© borlama
130 WC+W;5C
- WC-Cu Ni
FezB o
. termal
240 i
- diflizyon Cr
borlama termal O WC+W,C
160 diflizyon
O Cr
elektrokapl
80 korondum
silikon Topaz e
ypsSum ——y
Tal -
0 < 12 20 24 H(GPy)

Sekil 2. 6. Bazi malzemelerin aginma direnglerinin goreceli gosterim grafigi.

2.7.3. Faz yapisi ve olusumu

MAO yontemi ile olusturulan kaplamanin faz yapist kaplamanin dis etkilere karsi
gosterdigi tepki ile dogrudan iliskilidir. Kaplamanin farkli bolgelerinde ergimis
aliminyumun katilasma hizinin degiskenlik gdstermesi aliiminyum ve alagimlar
tizerinde {iretilen kaplamalarin i¢ ve dig tabakalarin faz dagilimi bakimindan farkl
olmasina yol agar [59,60]. Kaplama yiizeyi soguk elektrolitle dogrudan temas halinde
oldugundan kaplamanin en dis tabakasi biiyiik oranda y-Al2O3 fazin1 igermektedir
[40]. Atlik metal {izerinde olusturulan seramik kaplamanin termal iletkenliginin diisiik
olmasi kaplamanin i¢ bolgelerinde soguma hizin1 yavaglatmaktadir. Bu nedenle a-
Al;O3 fazina doniisim igin yeterli sicaklik ve soguma hizin1 sagladigi
diistiniilmektedir. Boylelikle y-Al203, a-Al203 fazlarinin yapi igerisindeki olusumunda

kaplama kalinliginin énemli oldugu séylenmistir [59].
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2.8. MAO Yontemi ile Yapilan Calismalar

MAO yontemi kullanilarak olusturullan kaplamalarin 6zelliklerini belirleyen 6nemli
faktorlerden biri altlik malzemenin kimyasal bilesimidir. Al, Mg, Ti ve Zr metallerinin
ve alagimlarinin iizerinde oksit tabaka kaplama ile ilgili bircok ¢aligma mevcuttur.

Yapilan bazi ¢alismalar asagida 6zetlenmistir.

Tarake1, yapmis oldugu calismada saf aliiminyum ve agirlik¢a %0,5-1-2-4-7-15 Mg
iceren ikili Al-Mg alagimlar1 lizerinde 120 dakika boyunca PEO kaplama yontemi ile
kaplama olusturmustur. Yapilan analizler sonucunda %4 Mg igeren ikili Al-Mg
alasimlarina kadar olan altliklar {izerinde olusturulan kaplamalarda a-Al2O3 fazinin
olustugu goriilmiistiir. Ancak Mg miktarinin artisina baglh olarak %7-15 Mg igeren
alasimlar {izerinde olusturulan kaplamalarda a-Al>O3 fazinin olusmadigi goriilmiis ve
kaplama sertliklerinde diisiis oldugu gorilmistiir. Millit ve y-Al,O3 fazlarinin ise
biitiin alasimlar iizerindeki kaplamalarda olustustugu goriilmiistiir. Alasim
elementlerindeki Mg miktarinin artisina bagl olarak kaplamalar lizerinde olusan
miillit fazinin azaldig1 ve ylizey piiriizliliigiinde artis oldugu sertliklerde diisiis oldugu
tesbit edilmistir. Bu etkinin agirlik¢a %4 ve %15 Mg araligindaki alagimlar tizerindeki
kaplamalarda belirgin olarak goriildiigi belirtilmistir [2].

Gencer ve Gulec, yaptiklar1 ¢alismada agirlikca %1 ile %33 arasinda degisen Zn
elementi igeren ikili Al-Zn alagimlarma 120 dakika siire boyunca MAO yo6ntemini
kullanarak alagimlar iizerinde kaplama olusturmuslardir. Yapilan ¢alisma sonucunda
kaplamalarin karekterizasyonu yapildiginda altlik malzemedeki Zn artigina bagh
olarak kaplama yiizeyindeki piiriizliiliiklerde de artis oldugu tesbit edilmistir. Biitiin
alagimlarda miillit ve y-Al203 fazlarinin olusumu goriiliirken a-Al2O3 faz1 ise sadece
saf Al ve agirlikca %1-10 Zn igeren Al-Zn ikili alagimlari tizerinde olusturulan
kaplamalarda goriilmiistiir. Kaplamanin altliga yakin olan kisminda kaplamaya paralel
olarak uzanan bant seklinde a-Al2O3 ¢oekeltileri bulunmaktadir. Alasim igerisindeki
Zn miktar arttik¢a a-Al2O3 ¢okeltileride ters bir orant1 gostererek azlmaya baglamis
ve %33 Zn igeren Al-Zn ikili alasimi {izerinde olusturulan kaplamada tamamen

kaybolmustur. Kaplama kalinli§1 Zn miktarindaki artisa bagh olarak artig gosterirken
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kaplama sertligi artan Zn miktaria bagl olarak a-Al203 fazinin olusumunda azalma

goriildiigii i¢in kaplama sertligide diismiistiir [5].

Giile¢ ve arkadaslar1 Al-Si ikili alagimlarin1 kullanarak artan Si miktarinin MAO
kaplama {tzerindeki etkisini incelemislerdir. Si elementini atomik olarak %1-32
arasinda oranlarda katarak 120 dakika boyunca MAO kaplama yontemi ile altlik
numuneler lizerinde kaplama olusturmuslardir. Kaplamalarin analizleri yapldiginda
%?2’ye kadar Si i¢eren Al-Si ikili alagimda tizerinde olusturulan kaplamalarda a-Al,O3
fazinin olustugu goriilmistiir. Miillit ve y-Al>O3 fazlarinin ise biitiin alagimlar tizerinde
olusturulan kaplamalarda goriilmiistiir. Bunlara ek olarak Si miktarindaki artis
kaplama kalinliginda ve kaplama sertliginde diisiise neden oldugu tesbit edilmistir.
Kaplamalarin kesit mikroyapilarina bakildiginda ise alasimdaki Si miktarinin artigina
bagli olarak kaplama yiizeyinde yogun bir sekilde camsi bir yap1 olustugu ve kaplama

icerisindeki gozeneklerin ise biiylidiigli raporlanmistir [61].

Devecili yaptig1 tez ¢alismasinda agirlikca % 0,7-1-2-4-8-16-33 Cu igeren ikili Al-Cu
alagimlar1 tizerinde 20, 40, 60, 120 dakika olarak dort farkli siirede MAO kaplama
yontemi ile kaplamalar olusturmustur. Cu miktarindaki artis yapidaki goézenek
miktarinda da artisa neden olmus ve kaplama kalinliklarinda diistis oldugu
belirtilmistir. 120 dakika siirede yapilan kaplamala kalinliklarinda 80-50 um arasinda
degistigi ve Cu miktarindaki artisa bagl olarak kaplama kalinliginin diistiigii tesbit
edilmistir. Kaplama kalinliginin siireye bagh olarak da artis gosterdigi ve 2-80 um
arasinda degistigi tesbit edilmistir. Alasimlardaki Cu miktarinin artis1 ile kaplama
yilizeyinde miillit (AlgSi,O13) fazinin arttig1 goriilmiistiir. Alagim elementindeki Cu miktarinin
artist ile hazirlanan altliklar tizerinde olusturulan kaplamalarda a-Al,O3 fazinin, yilizey

puriizliiliiklerini azaldigi, sertlik degerlerinin diistiigii ve kaplamanin yapismasinin

kotiilestigi belirtilmistir [62].

Giindiiz yapmis oldugu tez calismasinda, atomik olarak % 2, 4, 8, 12, 16 Al i¢eren ikili
Mg-Al ve ayni1 oranda Mg igeren ikili Mg-Zn alagimlarini iiretmis ve PEO yontemini
kullanarak 60 ve 120 dakika siirelerde farkli elektrolit kullanarak altlik alasimlar

tizerinde kaplamalar olusturmustur. Na2SiO3.sH20 elektroliti ile yapmis oldugu
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calismada kaplama kalinli§inin ¢ok ince oldugunu siirenin artmasiyla arttigin1 ancak
25 um’den sonra dokiilmeye basladigini tesbit etmistir. NaxB4O7.10H20 elektroliti ile
elde edilen kaplamanin disg bolgesi MgoB>0Os fazindan olustugunu, i¢ bolgede ise
Mg3B20¢ ve MgO faz karisimlarindan olustugunu belirtmistir. KOH elektrolitinde ise
120 dakika siirede yaklasik 300 um kaplama kalinlig1 ve yogun bir kaplama tabakasi
elde edildigi belirtilmistir. Kaplamanin en sert bolgelerinin 800 HV oldugu tesbit
edilmistir. Althiktaki Al ve Zn elementlerinin artmasiyla birlikte kaplama
kalinliklarinda diisiis oldugu goriilmektedir. Olusturulan kaplamalarin MgO ve
Mg>Si04 fazlarindan olustugu ve Al ya da Zn igeren herhangi bir oksit esasli fazin
olmadig1 tesbit edilmistir. Fakat Al elementi kaplamalarin hem i¢ hem dis bolgesinde
yer alirken Zn elementi kaplamalarin sadece dis bolgelerinde oldugu goriilmiistiir. Al
ilavesinin artis1 ile mikrosertlik degerlerinde artis oldugu tesbit edilmistir. Zn
elementinin artig1 ise mikrosertlik degerlerini ¢ok fazla etkilemedigi raporlanmistir

[63].

Liu ve arkadaglar1 yaptiklar caligmada 8 g/l NaSiOs ve 3 g/l KOH c¢ozeltisinde, %1,08,
%2,97 ve %7,04 Mg icerigine sahip olan ikili Al-Mg alagimlarin1 30 dakika boyunca
MAO yontemi ile kaplamiglardir. Kaplama iki farkli voltaj degerinde kaplama islemini
gerceklestirmistirlerdir. {1k kaplama asamasinda voltaj degerinin artmasiyla kaplama
biiylime hizinin arttigini1 gézlemlenirken ikinci asamada voltaj degerinin azalmasiyla
kaplama biliyiime hizinin diistiigii gézlemlenmistir. Alasim igerisindeki Mg elementi
miktarindaki artig kaplama kalinligina 6nemli bir etkide bulunmamustir. %7 Mg iceren
alasim tizerinde olusturulan kaplama yiizeyinin elektrokimyasal olaylarin heterojen
oldugu goézlemlenmistir. Yiizey piiriizlillik degerleri artan Mg elementi miktar ile
azalmistir. Olgiilen siirtiinme katsayis1 degerlerinde en diisiik katsayiya sahip olan %3
Mg igeren alasim lizerinde liretilen kaplamada goriilmiistiir. Mg miktarindaki artis ile
kaplama yapisindaki o-aliimina, y-alimina ve Al-Si-O fazlarinda artis oldugunu
gbézlemlemislerdir [64]. Hua et al. Yapmis olduklar1 ¢alismada 7075 aliiminyum
alagimi {izerinde sabit voltajda akim yogunlugunu ve katot akimi/anot akimi oraninin
kaplama davranisi iizerine etkileri incelenmistir. 15A/7dm? akim yogunlugunda 120
dakika kaplama yapilmistir. Olusturulan kaplama 60 mikron kalinliginda 4200 HV

sertlige sahip bir kaplama yapisina sahiptir. Desarj kanal sayilarinin sayistyla akim
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yogunlugu ile dogrudan iligkili oldugu tesbit edilmistir. 35 dakika sonunda kaplama
yapisinda a-AlO3 fazinin goriilmedigi 53 dakikadan sonra goriildiigli ve kaplama

kalinligindaki artis ile arttig1 gézlemlenmistir [65].

Mosab kaseem yapmis oldugu bir calismada NaSiO; elektrolit ¢dzelti igerisine
NaxMoO4 ve ZrO» parcacikalr1 katilarak 7075 aliiminyum alasimi lizerinde MAO
yontemi ile 5 dakika boyunca kaplama yapmislardir. MoO4 ve ZrO; pargaciklarinin
kaplama yapisina katildig1 tesbit edilmistir. Kaplama yapisina katilan bu parcaciklarin

korozyon direncini artirdig1 gézlemlenmistir [66].

Weibing Dai yapmis oldugu ¢alismada 2024-T3 ve 7075-T6 alagimlarinda Cu, Mg, Zn
ve Cr olarak 4 ana alagim elementi belirlendi. Bu alasimlara 12, 24 ve 50’ser dakika
boyunca MAO kaplama islemi yapmustir. Siireye bagli olarak kaplama kalinliklarinda
artis oldugu gozlenmistir. Kaplama yapisindaki Cu ve Zn igeriklerine bakildiginda
kaplama yapisindaki Cu miktar1 arttik¢a gerilmelerin arttigr goriilmiistiir. AA2024
tizerinde olusturulan kaplamanin yorulma omriinii artirdigit AA7075 {izerinde olusan
kaplamanin ise yorulma 6mriiniin azaldig1 tesbit edilmis ve kaplama siiresinin artig1 ile
yorulma Omriiniin 6nce artti§1 daha sonra azaldig tesbit edilmistir

[67].

Jiang Wang yapmis oldugu calismada aliiminyum numune iizerinde oluklar acilarak
oluklu ve oluksuz numuneler iizerinde 150 dakika boyunca MAO yo6ntemi ile kaplama
yapmuslardir. Kaplama yapisi, kalinlik, sertlik ve asinma performanslar
incelemislerdir. XRD sonuglarinda kaplama yapisinda o-AlOs;, y-AlO; ve miillit
fazlarn tesbit edilmis oluklu numune tizerindeki kaplama da daha yogun oldugu
gozlemlenmistir. Kesit mikroyapilarina incelendiginde oluklu numune tizerindeki
kaplama yapisinin daha az gézenek igerdigi ama gozenek boyutlarinin biiyiik oldugu
ve daha yliksek ylizey piriizliiliigiine sahip oldugu anlasilmistir. Oluklu numune
tizerinde iiretilen kaplamalarin kaplama kalinligi, sertlik ve asinma direncinede artirici

bir etkide bulunduguna da deginilmistir [68].



BOLUM 3. DENEYSEL CALISMA VE YONTEM

3.1. Amag

Aliiminyum ve alasimlar1 otomotiv, hava-uzay ve ulasim sektorii icin ¢ok Onemli
yapisal malzemelerdir. Aliiminyum alagimlarina olan bu ilgi yiiksek
mukavemet/agirlik orani, korozyon direnci ve hafif olmasindandir. Bunun yaninda
diisiik olan aginma direnci, diisiik sertlik, baz1 ortamlarda diisiik korozyon direnci ve
yiiksek siirtiinme katsayisi ise kullanim alaninin kisitlayan dezavantajlarindandir. Bu
nedenle yiizey ozelliklerini gelistirmek maksadi ile ¢ok sayida yiizey modifikasyon
teknikleri (Eloksal kaplama, fiziksel buhar biriktirme-PVD, ark iyon kaplama-AlIC,
termal sprey plazma nitriirleme gibi) uygulanmaktadir. Eloksala kaplama asidik
ortamda yapilan ¢cevreye zarar ve MAO kaplamaya gore mekanik degerleri daha diisiik
bir kaplama teknigidir. MAQO diger yiizey teknikleri ile karsilastirildiginda kalin, sert,
asinmaya ve korozyona direncli ¢ok kuvvetli yapisma o6zelligine sahip aliimina
tabakasi iireten maliyet etkin ylizey teknigidir. Literatiirde Al ve ikili Al alasimlari
yiizeyinde MAO yo6ntemi ile iiretilen kaplamalar mevcuttur. Bu kapsamda Al-Mg ve
Al-Zn alasimlarina MAO kaplama yapilmis ve alasim elementinin MAO kaplama
ozelliklerine etkisi arastirilmistir. Ancak ikili aliiminyum alagimlarinin (Al-X) MAO
kaplama ozelliklerine {igiincli elementin etkisi ile ilgili sistematik bir calisma
yapilmamistir. Bu tez c¢alismasinda saf aluminyum, aluminyum-atomik %2
magnezyum, aluminyum-atomik %2 magnezyum alasimina farkli oranlarda ¢inko
elementi katilarak 4 farkli aluminyum-magnezyum-ginko alasimi iiretilmis ve tiretilen
bu alagimlarin yiizeyi MAO yontemi ile iki farkli elektrolit icerisinde kaplanarak

karakterize edilmistir.
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3.2. Deneysel Cahsmada izlenen Yol

Deneysel ¢alisma dort asamada gergeklesmistir (Sekil 3.1.).
1. Saf Al ve Al-Mg, Al-Mg-Zn alagimlarinin tiretimi,

2. Uretilen alasimlarin karakterizasyonu,

3. Alagimlarin MAO ile kaplanmasi,

4. MAO kaplamalarin karakterizasyonu.

Deneysel Calismalarin akis semasi Sekil 3.1.°de verilmistir.

Yedi farkli alagimin dokiimii

'

Alasimlarin karakterizasyonu

¥

Elektrolit ¢dzeltilerin hazirlanmasi

¥

MAO kaplama

¥

Kaplama kalinlik l¢iimii (Eddy Current Testi)

v

Kaplama yiizey piiriizliligiiniin belirlenmesi

'

Kaplama faz analizi (XRD)

'

Kaplama mikroyap1 incelenmesi (SEM)

'

Kaplama sertliklerinin belirlenmesi (Vickers Mikro Sertlik Testi)

Sekil 3. 1. Deneysel ¢alisma adimlarint gosteren akis semasi.

3.3. Althklarin Uretimi

Al ve Al-alagimlarin iiretiminde %99,97 saflikta Al, %99,95 saflikta Mg ve %99,95
saflikta Zn kiilgeler kullanilmistir. Hedeflenen alasim bilesimine uygun miktarda bu
metallerden kesilip argon gaz atmosfer altinda indiiksiyon ocaginda (Sekil 3.2.)

ergiterek 7 farkli alasim dokiilmiistiir. Bunlar (atomik %);



19

1. %Al
2. %98AI-%2Mg
3. %95Al-%2Mg-%3Zn
4. %92Al-%2Mg-%6Zn
5. %89AI-%2Mg-%9Zn
6. %86Al-%2Mg-%12Zn
7. %83Al-%2Mg-%15Zn
Al,O, Karigtirma > \r Gaz girisi
¢ubugu
Al,O, Stoper ———> ﬂ |
Kapak =———————
Indiiksiyon !
Bobini
Al,O, Pota
K
Boru —
Celik
konteyner
1. Dokiim 2. Dokim

Sekil 3. 2. Indiiksiyon dokiim sisteminin sematik gdsterimi [69].

Dokiim 6ncesi kesme cihazi (Struers Discotom-5) ile kiilgelerden pargalar kesilmis,

yukarida belirtilen atomik oranlar1 verecek sekilde sartorius marka hassas terazide

tartilarak indiiksiyon stoperli potaya yerlestirilmistir. Ergitme islemi sirasinda

homojen dagilimin saglanmasi amaci ile ergimis metal bir karigtirma ¢ubugu ile

karigtirllmistir. Homojen dagilim saglanan sivi metal su sogutmali bakir kaliba

dokiilerek 20 mm x 30 mm x 80 mm boyutlarinda Al ve Al alagimlarindan olusan

kiitiiklerin tiretimi saglanmistir.

3.4. Althklarin Mikroyap: ve Faz Analizi
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Dokiim ile tiretilen alagimlarin bir yiizeyi 80 gritten baslayarak 1200 grite kadar SiC
zimpara ile zimparalanmis, 1 pm tane boyutuna sahip Al.Os igeren soliisyonu
kullanarak parlatilmis ve 100 ml saf su + 1 gr NaOH’ten olusan 70°C’deki ¢ozelti
igerisinde daglanmistir. Daglanmis numuneler Nikkon marka stereo mikroskop ile

incelenmistir.

Dokiim alagimlarin faz yapist Bruker Advance D8 X-Ray Diffractometer marka x-
1sinlart (XRD) cihazi ile 10<20<90 acilarinda Cu Ko (A=1,5418 °A) radyasyonu
kullanilarak 1°/dakika hizla belirlenmistir.

3.5. Alasimlarin MAOQO ile Kaplanmasi

MAO kaplama yapilabilmesi i¢in dokiim ile iiretilen kiitiikler (Sekil 3.3. a) 20 mm X
30 mm x 3,5 mm boyutlarinda dilimlenerek (Sekil 3.3. b), tek eksenli matkap
yardimiyla par¢alarin bir kosesine 1,5 mm ¢apinda 5 mm derinlikte vida delikleri agildi
(Sekil 3.3. ¢). Dikdortgen prizma seklinde olan altliklarin tiim yiizeyleri 80 gritten
baslayarak 1000 grite kadar zzmparalanmis ve ultrasonik temizleme cihazinda alkol

kullanilarak temizlenmistir.
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a- Dokiim yapilmag kiititk b- Hassas kesici ile kiitiiklerin boyutlandirilmasi

C-Kesilen numunelere matkap ile «d-Yiizey islemleri yapilarak,
vida deligi agilmasi kaplamaya hazir hale getirilen numunelerin,
vida deliklerine kablo baglanilma

Giirkan TARAKGI
Sekil 3. 3. Kaplama islemi yapilacak alagim numunelerinin kesim asamasi.

Hazirlanan alagimlar 10 kVA gii¢ kapasiteli ¢ift kutuplu darbeli DC gii¢ kaynagi
kullanan, dig1 yalitilmig bakir kablolar ile vida deliklerinden baglanarak bilgisayar
destekli MAO sistemine yerlestirilmistir (Sekil 3.4. d) Bilgisayar destegi elektriksel
parametrelerin kolaylikla kontroliinii ve sisteme bagli olan Tektronix TDS 2024C
marka osiloskop ise elektriksel parametlerin kayit altina alinmasini saglamistir.
Alagimlarin kaplanmasi 10 litrelik kapasiteye sahip paslanmaz ¢elik kazan igerisinde
iki farkli elektrolit kullanilarak yapilmistir. Kaplama sirasinda elektrolit ¢ozelti pompa

yardimiyla siirekli olarak karistirilarak homojenligi saglanmistir.

3.6. Elektrolit ¢ozeltilerin Hazirlanmasi

Bu calismada temel deneysel parametrelerin birisi elektrolit ¢ozeltidir. Tiim altliklarin
MAO kaplamas1 iki farkli elektrolit ¢ozelti igerisinde yapilmistir. Bu elektrolit
¢ozeltiler;
Kullanilan iki farkli elektrolit ¢ozelti;

1. Sodyum silikalti elektrolit (Na2SiO3 + KOH)

2. Sodyum aliiminath elektrolit (NaAIO2 + KOH)
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Sodyum silikath elketrolit ¢ozeltiyi hazirlamak i¢in, herbir litre saf su icerisine kati
halde olan 12,2 gr Na2SiOz ve 2 gr KOH katilarak oda sicakliginda iyice Karistirilip bu
bilesenlerin 10 litre saf su igerisinde homojen bir sekilde ¢oziinmesi saglanmistir. Bu

elektrolit ¢ozelti “silikatl elektrolit” olarak anilacaktir.

Benzer sekilde sodyum aliiminatl elektrolit ¢6zeltiyi hazirlamak i¢in, herbir litre saf
su icerisine kat1 halde olan 15,1 gr NaAlO2 ve 2 gr KOH katilarak oda sicakliginda
iyice karistiritlip bu bilesenlerin 10 litre saf su icerisinde homojen bir sekilde

¢Oziinmesi saglanmistir. Bu elektrolit ¢ozelti “aliiminatli elektrolit” olarak anilacaktir.

3.6.1. MAO kaplama prosesi

Tim altliklar hazirlanan bu iki farkli elektrolit ¢ozelti igerisinde kaplanmustir.
Kaplama islem siiresi (20 dakika) ve akim yogunlugu (0,047 A/mm?) tiim kaplamalar
icin sabit tutulmustur. Elektrolit ¢ozelti sicakligi sisteme bagli olan sogutma iinitesi ile
10°C ile 28°C araliginda tutulmustur. Kaplama islemi sonrasi, numuneler yalitilmig
bakir telden c¢ikarilarak elektrolit ¢ozeltiden kaynakli kimyasallarin yilizeyden
uzaklastirilmasi i¢in bol su ile yikanmis daha sonra ultrasonik banyoda alkol igerisinde

temizlenmis ve kurutulmustur.
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sezgin cengiz

Sekil 3. 4. MAO sistemi sematik gosterimi, 1. Gii¢ kaynagi, 2. Osiloskop, 3. Bilgisayar, 4. Celik kazan, 5. Pompa,
6. Numune.

3.7. Kaplamalarin Karakterizasyonu

3.7.1. Mikroyapi incelemeleri

MAO kaplanmig numunelerin mikroyap1 incelemeleri kaplama kesitinden ve
ylizeyinden yapilmistir. Kesit incelemeleri i¢in numuneler hassas kesicide elmas disk
kullanilarak 8 mm x 30 mm x 3,5 mm biiyiikliiglinde kesilerek kaplamanin kesiti agiga
cikacak sekilde soguk kaliplama yontemi ile kaliplanmistir. Kaliba alinan numuneler
80 gritten baglayarak 1200 grite kadar SiC zimpara ile zimparalanmig, 1 um tane

boyutuna sahip Al>O; igeren soliisyonu kullanilarak parlatilmistir.

Kaplanmis numunelerin mikroyap1 incelemesi Philips marka XL30 SFEG model
taramal1 elektron mikroskobunda (SEM) ve elementel analiz ise bu SEM’deki enerji

dagilimli x-1g1nlar1 spektrometresi (SEM-EDS) ile yapilmistir.
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3.7.2. Faz analizi

Kaplanmis numunelerin kaplandigi halde ve kaplama yiizeyinin 1000 grit zzimpara ile
zimparalanmasi sonrasi faz yapisi1 Bruker Advance D8 X Ray Diffractometer marka x-
isinlart (XRD) cihazi ile 10<£26<90 acilarinda Cu Ko (A=1,5418 °A) radyasyonu
kullanilarak 1°/dakika hizla belirlenmistir.

3.7.3. Kaplama kalinhk o6l¢iimii

Kaplama kalinliklar1 hem Fischer Dualscope MP20 Eddy Current Tester cihazi
kullanilarak Girdap akimlari yardimi ile kaplama yiizeyinden hem de numune
kesitlerinin SEM ile elde edilen goriintiilerinden dl¢iilmiistiir. Girdap (eddy) akimlari,
tizerinden alternatif akim gegen bir telin iletken bir yiizeye yaklastirildiginda, degisken
manyetik alanin etkisiyle meydana getirdigi, eksene dik dogrultuda kapali devre
halinde akan indiiksiyon akimlaridir [71]. Bu cihaz hazirlanan altlik alagimlarinin

farkli bolgelerine uygulanarak kaplama kalinliklari 6lgtilmiistiir (Sekil 3.5.).

Sekil 3. 5. Girdap akimi uygulama semast

3.7.4. Yiizey piiriizliiliigii (Ra) 6l¢iimii

Kaplamalarin yiizey pirizliligini 6lgmek i¢in Mitutoyo SJ-500 marka ylizey

plirtizliiliigii 6l¢tim cihazi kullanilmigtir.
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Sekil 3. 6. Yiizey piriizliligi 6l¢imii sematik ve matematiksel ifadeleri [72].

Ra: Aritmetik ortalama,

Rz: En yiiksek ve en diisiik bes noktanin ortalamast,
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Rt Tiim 6l¢iim uzunlugu i¢in maksimum yiikseklik ile maksimum derinligin toplamu,

Rrms (Rq): Aritmetik ortalama sapmalarin karekoki seklindedir,

MAO yontemi ile kaplanmig saf aliiminyum ve aliiminyum alagimlarinin ylizey

puriizliliik degerleri aritmetik ortalama (Ra) ile belirlenmistir.
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3.7.5. Mikrosertlik dl¢iimii

Uretilen kaplamalarin sertlikleri 136° tepe agil1 kare piramit elmas ucun belirli bir yiik
altinda, belirli bir siire uygulanmasi ile malzeme yiizeyinde meydana getirdigi izin
biiyiikligii ile ilgili olan Vickers mikro sertlik testi ile belirlenmistir (Sekil 3.7.) [73].
Mitutoyo Microwizard marka Vickers mikrosertlik cihazinda 30-gram yiikiin 15
saniye siire uygulanmasi ile numune kesitlerinde Vickers izleri olusturulmustur. Her
numune i¢in 6 ayr1 iz olusturulmus ve mikrosertlik degerleri bu izlerden elde edilen

degerlerin aritmetik ortalamasindan elde edilmistir.

-
Uygulama
- pozisyonu

Sekil 3. 7. Vickers ucu uygulama semast.



BOLUM 4. DENEY SONUCLARI VE TARTISMA

4.1. Althklarin Karakterizasyonu

Indiiksiyon ergitme firninda ergitilerek su sogutmali bakir kaliplara dokiilen Al-Mg
ve Al-Mg-Zn alagimlarinin SEM-EDS ile belirlenen kimyasal analizleri Tablo 4.1.’de
verilmistir. Hedeflenen kimyasal kompozisyondan kiiglik miktarda sapmalar

mevcuttur.

Tablo 4.1. Alagimlarin kimyasal analizi (SEM-EDS)

Atomik %
Alagim Element Hedeflenen Olgiilen
Al 98 97,26 + 0,10
Al-2Mg Mg 2 2,730 + 0,10
Al 95 94,32 + 0,02
Mg 2 2,74 +0,10
Al-2Mg-3zn 3 2,93 +0,02
Al 92 91,44 + 0,32
Al-2Mg-6Zn -, 2 2,78 +0,11
Zn 6 5,77 +0,21
Al 89 88,41+ 0,25
Al-2Mg-9Zn -, 2 233 +0,08
Zn 9 9,25 +0,16
Al 86 85,76 + 0,61
Al-2Mg-122n g 2 2,16 +0,10
Zn 12 12,07 + 0,50
Al 83 82,93 + 0,65
Al-2Mg-152n g 2 2,00 +0,06
Zn 15 15,06 + 0,59

Al ve Al alagimlarinin dokiim sonras1 makro goriintiileri Sekil 4.1.”de verilmistir.

Tim numunelerde birbirine benzer ¢il, kolonsal ve es eksenli tanelerden olusan
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karakteristik dokiim yapist mevcuttur. Ancak Al-2Mg alagimina Zn elementi ilavesi

ve Zn igerigi artisi ile tane boyutu incelmistir.

Al ve Al alasgimlarin dokiilmiis haldeki makro gorintiileri. a) Al, b) Al-2Mg, c) Al-2Mg-3Zn,
d) Al-2Mg-6Zn, €) Al-2Mg-9Zn, f) Al-2Mg-12Zn, g) Al-2Mg-15Zn

Sekil 4. 1.
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XRD analizi ile dokiim haldeki saf aliiminyum ve Al-2Mg alasiminin yalnizca Al, Al-
Mg-Zn alagimlarinin ise Al ve MgZn, fazindan olustugu tesbit edilmistir (Sekil 4.2.).
Al-Mg-Zn alagimlarinin Zn igerigi artttkca MgZn, fazina ait pik siddetleri de

artmaktadir.
1: Al 2: MgZn,
|
1
: l 2
Al-2Mg-15Zn 2] 222 2 1 2.2 1
|
Al-2Mg-127n |
£|AI-2Mg-97Zn | J'L
%\,A - - I W ¥ - it — . _—
w2

Al-2Mg-6Zn ||

Al-2Mg-37Zn 1 ‘ .
|
1

Al-2Mg
Al | I J\
1 1 1 | | | |
20 30 40 50 60 70 80 90 100
20

Sekil 4. 2. Dokiim haldeki Al ve Al alagimlarina ait XRD analizi.

4.2. MAO Kaplamalarim Karakterizasyonu

4.2.1. Yiizey piiriizliliigii

Dokiim sonrasi tiim yiizeyleri 1000 gritlik zimpara ile zimparalanan altliklarin yiizey
piirtizligii degerleri (Ra) 0,1 um olarak olgiilmistiir. 0,1 pm yiizey piiriizliligiine
sahip dokiim haldeki saf Al, Al-Mg ve Al-Mg-Zn alagimlariin sodyum silikat ve
sodyum aliiminat igeren iki farkli ¢ozelti igerisinde MAO kaplama sonrasi ylizey
piiriizliilik degerlerinin altliktaki Zn miktarina bagl olarak degisimi Sekil 4.3.’te
verilmistir. Tiim numunelerin MAO yo6ntemi ile kaplama sonrasi yiizey piiriizliilik

degerleri, kaplama oncesine gore artmistir. Yiizey piriizliligindeki artis silikath
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¢ozelti ile kaplanan numunelerde ¢ok daha belirgindir. MAO sirasinda kullanilan
cozeltiler baz almarak yiizey piiriizliiligli degerleri karsilastirildiginda aliiminath
elektrolit icerisinde kaplanan numunelerin piiriizlillik degerleri silikatli elektrolitte
kaplananlara nazaran olduk¢a diisiiktiir. Aliminath elektrolit igerisinde kaplanan
numunelerde yiizey piiriizliigli aliminyuma %2 Mg ilavesi ile azalmis Al-Mg’a Zn
ilavesi ile %6’ya kadar degisim gostermemis, 1 pm civarinda, %9 Zn ve iizerinde de
bir miktar artarak %15 Zn igeriginde 2,4 um’ye yiikselmistir. Silikatli elektrolit
igerisinde kaplanan numunelerde en disiik piirtizliilige sahip olan saf Al’dur. Al’a

ilave edilen Mg ve Zn igerigi ile ylizey piiriizlilligi giderek artmustir.

[
-

—m— Silikatl1 elektrolit
—a— Aliiminatl elektrolit

—t
L%

L e B
(=

th v =1 GO \D
i

Al

Ortalama yiizey plirtizIiligd (um)

. //i

0 3 6 0 12 15
Altliktaki Zn miktar1 (at%)

L R " R F R

Sekil 4. 3. Al, Al-2Mg ve Al-2Mg alasimina Zn ilavesi ile yiizey piriizliliik degisimi.

MAUO islemi sirasinda desarj kanallar1 yardimiyla yiizeye tasian ergimis metaller ve
cozeltiden gelen bilesenler altlik yiizeyinde katilagarak yiizey piiriizliliigiinde artisa
neden olmaktadir. Islem sirasinda kaplamanin zayif oldugu bolgelerde daha siddetli
sparklar olusarak daha biiyiik desarj kanallar1 olusmakta, altliktan yiizeye tasinan
malzeme miktar1 artmaktadir [74]. Yiizeye tasinan malzeme miktarinin artis1 kaplama
yiizeyinde daha fazla birikim saglayarak daha kaba yapilar olusturmaktadir [59].

Ayrica siddetli desarjlar kaplamanin dokiilmesine de sebep olmakta ve kaplama
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olusumu sirasindaki bu dokiilmelerinde yiizey piiriizliliigiindeki artisa neden oldugu

distiniilmektedir.

Kaplamanin bazi bolgelerinde olusan desarj kanallarinda 10°-10% K ve 102-10° MPa’ a
kadar ulasan lokal sicaklik ve basing degerlerinden dolayr desarj kanallarindaki
ergimis metaller kismi olarak buharlasmaya baglar ve buharlasan yapi yiizeye
ciktiginda desarj kanali bolgesinde olusan s1vi metal kisimlarinda baloncuk olusumuna
neden olur [12,28,84]. Olusan bu baloncuk seklindeki yapilar soguk ¢ozelti ile temas
ettiginde hizli bir katilasma meydana gelir. Cok ince bir cidara sahip oldugundan

kirilarak yarim kiire halini alir

Piiriizlilik degerlerindeki sacilmayi desarj kanallar1 c¢evresinde olusan sivanmis
bolgenin digindaki bolgelerde olusan bol gozenekli siingerimsi yap1 ve kaplamadaki
dokiilmelere baglamak miimkiindiir. Altliktaki Zn miktarinin artis1 ile silikath ve
alliminatli soliisyon igerisinde iiretilen kaplamalarin ylizey piiriizliiliigii degerini
arttirmaktadir. Fakat silikathi elektrolit igerisinde iretilen kaplamalarin aliiminath
elektrolit igerisinde tiretilen kaplamalara oranla ylizey piirtizliiliikleri yaklasik iki kat
daha fazladir. Bu farkin silikatli elektolitte {iretilen kaplamalarin daha fazla camsi

karakterde olup kismen dokiilmesinden kaynaklandig: diistiniilmektedir

Kaplama ylizeyinde meydana gelen kiiciik kivilcimlarin siddeti ylizeyde olusan
dielektrik oksit filmin kalinli§inin artmasiyla artmaktadir. Buda yiizey piirtizliligi
artan kaplama kalinlig1 ile daha da artmasina neden olmaktadir. Bu, altliktaki Zn
miktarininn artig1 ile yilizeye taginan malzeme miktar: artmakta ve yiizeyde kaba ve
yar1 kiiresel sekilli porozite igeren yapilarin sayisinin artmasindan kaynaklanmaktadir.

Bu olaylar ylizey piiriizliilligii degerini arttirict sekilde egilim gostermektedir.
4.2.2. Kaplama kalinh@
Silikatl1 ve aliiminatli olmak {izere iki farkli elektrolit ¢ozelti icerisinde 20°ser dakika

stire ile elde edilen kaplamalara ait kalinliklarin althiktaki Zn miktarina bagli degisimi

Sekil 4.4.°de verilmistir. Silikatli elektrolit igerisinde elde edilen kaplama kalinlig:
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degerleri 90-110 mikron araliginda sodyum aliiminatli elektrolit igerisinde elde edilen
kaplama kalinlig1 degerleri 18-38 mikron araligindadir. Silikath elektrolit igerisinde
elde edilen kaplama kalinliklar1 aliiminatli elektrolit icerisinde elde edilene oranla
oldukga yiiksektir. Buna elektrolitlerin ergime sicakligi ve iletkenlik degerlerinin
farkli olmasinin neden oldugu disiiniilmektedir. Her iki elektrolit icerisinde tiretilen
kaplamalarin kalinliklar1 altliktaki alasim elemani miktarinin degisimi ile 6nemli bir
farklilik gOstermemis, altiminatli elektrolit igerisinde kaplanan alasimlarda
aliminyuma, Mg ve artan Zn ilavesi ile kaplama kalinliginda kii¢iik de olsa bir artigin

varlig1 tesbit edilmistir.

120 |- —— Na,SiO, kaplama
- Al _.—NaAIOZkaplama
110
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Sekil 4. 4. Sodyum silikath ¢ozelti igerisinde kaplanan numunelerin kaplama kalinliginin altliktaki Zn miktarina
bagli olarak degisimi.
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4.2.3. XRD

Iki farkli elektrolit ¢dzelti icerisinde MAO ydntemi ile kaplanan saf Al, Al-Mg ve Al-
Mg-Zn alasimlari ylizeyinde olusturulan kaplamalarin faz yapisi XRD analizi ile
belirlenmis (Sekil 4.5. ve Sekil 4.8.) ve kaplama tabakasinda tesbit edilen fazlar alasim
Tablo 4.2.’de verilmistir.

Her iki elektrolit igerisinde kaplanan numunelerde olusan kristalin fazlar birbirine
benzerdir. Silikatl elektrolit igerisinde kaplanan numunelerde farkli olarak amorf yap1
da mevcuttur. Buna neden silikalt1 elektrolit igerisindeki silisyum elementidir [5,6,7].
Saf aliminyum numunelerinde mevcut fazlar o ve y-alumina’dir. Aliminatl elektrolit
icerisinde kaplanan aliiminyumda hakim faz o-alumina iken silikatli elektrolit
icerisinde kaplanan aliminyumda y-alumina’dir. Ayrica aliiminatli elektrolit igerisinde
kaplanan aliiminyumda Al piki de mevcuttur. a-Al2O3, 2050°C ergime sicakligina
sahip kararli bir aliiminyum oksit fazi iken y-Al203, 800-1200°C arasindaki
sicakliklarda a-Al203’ya doniisen yari kararli aliiminyum oksit fazidir [25,75,76].
MAO yontemi ile yiizeyde olusturulan aliiminyum oksit fazinin tiiriinii belirleyen
islem sirasinda ulasilan sicakliktir. Yiiksek sicakliklarda a-Al,O3 fazi1 elde edilirken

diisiik sicaklik y-Al,O3 fazinin olusumuna sebep olmaktadir [75].

Al-2Mg alagimi yiizeyinde olusturulan kaplama da saf aliiminyum ile ayni faz yapisina
sahiptir. AI-Mg-Zn alasimlari y-alumina ile Al fazindan olugsmakta, %9 Zn ve tizerinde
Zn iceren Al-M@-Zn alagimlarinda ise y-alumina ile Al yaninda ZnO faz1 da
bulunmaktadir. Al-Mg-Zn alasimlarinda o-alumina fazina rastlanmamistir. Ayrica
aliminath elektrolit i¢erisinde kaplanan Al-2Mg-15Zn numunesinde ZnAlIO faz1 da

bulunmaktadir.

Silikath elektrolit igerisinde iiretilen kaplamalarin iist yiizeylerinin 1000 grit zimpara
ile zzimparalanmasi sonrast XRD analizinde (Sekil 4.7.) amorf yapiya rastlanmamustir,
ayrica ZnO fazin pik siddetlerinde de bir miktar azalma goriilmistiir. Bu, amorf yap1

ile ZnO fazinin kaplamanin dis yiizeyinde daha yogun oldugu anlamina gelmektedir.
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Sekil 4. 5. MAO yontemi ile silikatli elektrolit igerisinde Saf Al tizerinde olusturulan kaplamanin XRD analizi.

2 l:a-Al0; 2:7-Al,0; 3:Al 4:Zn0)
2 2
o4 2 2 3
Al-2Mg-15Zn 41 2 4 24 7 434y
Al-2Mg-12Zn 4
Al-2Mg-9Zn 2

Sayun

Al-2Mg-6Zn f
Al-2Mg- SZHM_L\ J}L—J\L
Al-2Mg 1 1 JL
et SO 1

1 1 1 1
10 20 30 40 50 60 TO 80 90
20

Sekil 4. 6. MAO yontemi ile silikatli elektrolit igerisinde olusturulan kaplamalarin XRD analizi.
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Sekil 4.7. MAO yontemi ile silikath elektrolit igerisinde olusturulan kaplamalarin 1000 grit zimpara ile
zimparalanmasi sonras1 XRD analizi.
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Sekil 4. 8. MAO yontemi ile aliiminatli elektrolit i¢erisinde olusturulan kaplamalarin XRD analizi.
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Tablo 4.2. Silikatli ve aliiminatli elektrolit i¢erisinde olusturulan kaplamalardaki XRD analizi ile belirlenen fazlar.

XRD ile tesbit edilen fazlar
Althklar
a-Al20s  7-Al203 Al ZnO ZnAlO

Al X
Al-2Mg X
Al-2Mg-3Zn

Al-2Mg-6Zn

Al-2Mg-9Zn

Al-2Mg-12Zn

Al-2Mg-15Zn

X

Silikath elektrolit

X X X X X X X
X

X X X X X X

Al X
Al-2Mg X
Al-2Mg-3Zn

Al-2Mg-6Zn

Al-2Mg-9Zn

Al-2Mg-12Zn

Al-2Mg-15Zn

X

Aliiminath elektrolit
X X X X X X X
X X X X X X X

4.2.4. Mikroyap1

MAO ile kaplanan biitiin numunelerin kaplama yiizey ve kaplama kesiti mikroyapilari
SEM ile incelenmis ve SEM-EDS analizi ile kaplamada mevcut elementler tesbit

edilmistir.

SEM mikrograflarindan (Sekil 4.9.-Sekil 4.16.) MAO kaplama yontemi ile tim
numunelerde karakteristik gézenekli MAO morfolojisine sahip kaplamalar elde
edildigi goriilmektedir. MAO prosesi sirasinda oksit tabakast olusumu 6n kivilcim
periyotu ile baslar (akim yogunluguna bagli olarak ilk 1-20 saniye). Bu periyotta
geleneksel anodizasyona benzer altlik yiizeyinde ince bir oksit filmin olusumu
gerceklesir. MAO’da anodizasyona gore oldukga yiiksek voltajlar uygulanmaktadir ve
uygulanan voltaj biiyiiyen oksit filmin ylizeyinde bolgesel olarak dielektrik bozulma
voltajin1  asarak kaplama tabakasinin biiylimesini saglayan desarj kanallarinin
olusumuna neden olur. Kaplama olusumu sirasinda meydana gelen yiiksek enerjili
kivileimlar, kaplama ylizeyinde ergimelere ve hatta kaplamanin bazi bolgelerinde

buharlagsmalara da neden olabilmektedir. Buharlagmalar desarj kanallarinin
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olusturmus oldugu gozeneklere ilave olarak kaplama yiizeyinde kiiresel veya kiiresele
yakin gozenekler meydana getirmektedir [71,72]. Desarj kanallar1 altlik malzeme
ylizeyinden baslayarak kaplama ylizeyine kadar ulasabilen bosluklardir ve bu kanallar
vasitastyla altllk malzeme, kaplama yiizeyine kadar sivi ya da buhar olarak
ulasabilmektedir. Desarj kanallar1 sayesinde ylizeye kadar taginan metal-metal oksit
bilesikleri, elektrolit igerisinde bulunan bilesikler veya iyonlar ile reaksiyona girerek
oksit kaplama tabakasinin biiyiimesini saglar. Kaplama tabaka kalinliginin artmasi ile
daha biiyiik desarj kanallar1 olusur ve altliktan ylizeye tasinan malzeme miktarin

artirarak ylizeyi kabalastirir [60,70, 71].

Silikath elektrolit icerisinde kaplanan saf aliiminyum {izerinde oldukga piiriizli
rastgele dagilmis gozenekli, aliiminath elektrolit icerisinde kaplanan saf aliiminyum
tizerinde ise volkanik patlamalar sonucu olusmus krater yapisina benzer ve bu
kraterlerin merkezinde silikatliya oranla olduk¢a homojen dagilmis dairesel
gbzeneklerden olusan bir kaplama yapisi bulunmaktadir. Silikath ¢ozelti igerisinde
kaplanan saf aliiminyumun iizerinde olusan kaplamanin tiim yiizey iizerinde homojen
bir bliyiime gostermedigi asikardir ve piiriizliiliikk testi de bunu dogrulamistir. Ayrica
her iki numunede de kaplama ylizeyinde mikrogatlaklarin varligir goriilmekte ve bu
catlaklar silikatli elektrolitte kaplanan numunede daha fazladir. Her iki elektrolit
icerisinde kaplanan saf aliiminyum ylizeyinde olusan gdzenek boyutu ortalama 1

mikron civarindadir, ancak silikatli ¢ozeltide sapma oran1 daha yiiksektir.

MAOQO prosesi esnasinda, dielektrik kararliligin kaybedilmesi sonucunda desar;j
kanallar1 olusmaya baslar ve altlik malzemeden baslayan ve yiizeye kadar uzanan
desarj kanallar1 ergimis metali ylizeye tasirken elektrolitik sollisyon igerisindeki
anyonik bilesikleri kanal igerisinde olusan tiirbiilanstan dolay1 igeri g¢ekmeye
caligmaktadir. Gerek kanal i¢inde gerekse kanalin disinda ergimis metalin bu anyonik
bilesikler ile reaksiyona girmesi sonucu kaplama kalinliginda artis ger¢eklesmektedir.
Artan kaplama kalinlig1 ile beraber yilizeyde meydana gelen kiiclik kivileimlarin
siddeti ylizeyde olusan dielektrik oksit filmin kalinligimin artmasiyla daha biiyiik
desarj kanallariin olugmasina altliktan yiizeye taginan malzeme miktarinin artmasina

neden olarak ylizeyi kabalastirmaktadir [60,70]. Yiizeyden alman SEM
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mikrograflarindan da goriildiigl tizere silikatl elektrolit igerisinde iiretilen kaplama
kalinliklarimin fazla olmasi yiizeyde olusan kivilcimlarin siddetini artirmakta ve
kaplama yiizeyindeki oksit film tabakasinin kirarak dokiilmesine neden olmaktadir.
Altiminath elektrolit igerisinde tiretilen kaplamalarin dokiilmemesinin nedeni kaplama
kalinliginin diisiik, kaplama yiizeyindeki kivilcimlarin kiigiik siddetli ve homojen bir

dagilim gostermesindendir.

Desarj kanallarinin gevresinde lokal olarak ani sicaklik ve basing artisina bagli olarak
ergiyen metal desarj kanallar1 vasitasiyla ylizeye tasinir ve yiizeye ¢iktigi bolgelerde
stvi metal/metal oksit havuzu olusturur. Soguk elektrolit ile temas halinde olan bu yap1
katilasarak piiriizsiiz diiz yapilar1 olusturur [38,40]. Bu yapilarin aliiminath elektrolit
icerisinde Tlretilen kaplama yiizeylerinde goriiliirken silikath elektrolit ¢ozelti
igerisinde olusturulan kaplamalarda goriilmemesinin nedeni yiizeyde olusan camsi

tabakanin dokilmesindendir.

Aliiminyuma atomik olarak %2 Mg ve Al-Mg’a farkli oranlarda Zn ilavesi ile iiretilen
alasimlarin  yiizeyinde MAO ile olusturulan kaplamalarin morfolojisi de saf
aliminyuma oldukga (Sekil 4.9. ve Sekil 4.16.’da goriildiigi gibi) benzerdir. Ancak
silikatli elektrolit icerisinde kaplanan Al-Mg ve Al-Mg-Zn alagimlari saf aliminyuma
nazaran daha gozenekli ve siingerimsi bir yapiya sahiptir. Siingerimsi yap1y1 olusturan

ergimis oksit igerisindeki gaz ¢ikis1 oldugu benzer ¢alismalarda belirtilmistir. [83].

Saf aliiminyumda oldugu gibi Al-Mg ve Al-Mg-Zn alasimlarinin yiizeyi, ayni
elektrolitte kaplanan 0Ozellikle aliiminath elektrolitte kaplanan alasimlarda
mikrogatlaklarin varlig1 barizdir. Kaplama prosesi sirasinda meydana gelen giiglii
desarjlar, kaplama yiizeyinin sicakligini lokal olarak yaklasik 10°-10* K kadar
artirmaktadir [32,38,75]. Kaplama islemi siiresince elektrolit sicakligi 6zel sogutma
ekipmanlariyla 12-28°C’de tutulmaktadir. Giiglii desarjlar ile kaplama yiizeyinin lokal
olarak yiiksek sicakliklara ulagmasi ve 1sinan bu bolgelerin soguk elektrolit ile temas1

termal nedenli catlaklar meydana getirmektedir [82].
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Sekil 4. 9. a), ¢), e) silikath ve b), d), f) aliiminatli elektrolit igerisinde kaplanan saf aliiminyumun kaplama iist
yiizey SEM sekonder elektron goriintiisii.
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Sekil 4. 10. a), ¢), e), g), 1), k) silikatli ve b), d), f), h), j), 1) aliiminath elektrolit icerisinde kaplanan alagimlarinin
kaplama iist ylizey SEM sekonder elektron goriintiisii, silikatli elektrolit icerisindeki numuneler 125X

ve aliiminatli ¢6zelti igerisindeki numuneler 500X
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Sekil 4. 11. (devam) g), 1), k) silikatli ve h), j), ) aliiminatl elektrolit igerisinde kaplanan alagimlarin kaplama iist
yiizey SEM sekonder elektron goriintiisil, silikath elektrolit igerisindeki numuneler 125X ve aliiminath

¢ozelti igerisindeki numuneler 500X.
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Sekil 4. 12. a), c), e) silikath ve b), d), f) aliminatli elektrolit igerisinde kaplanan alagimlarin kaplama iist yiizey
SEM sekonder elektron goriintiisii, silikatli elektrolit icerisindeki numuneler 1000X ve aliiminatli
¢ozelti igerisindeki numuneler 2000X.
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Sekil 4. 13. (devam) @), 1), k) silikatli h), j), 1) aliiminath elektrolit igerisinde kaplanan alasimlarin kaplama st
yiizey SEM sekonder elektron goriintiisii, silikatli elektrolit igerisindeki numuneler 1000X ve
aliminath ¢6zelti igerisindeki numuneler 2000X.
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Sekil 4. 14. a), c), e) silikath ve b), d), ) aliiminatl elektrolit igerisinde kaplanan alagimlarin kaplama {ist ylizey
SEM sekonder elektron goriintiisii, 5000X.
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(k)Al-2Mg-15Zn (DAI-2Mg-15Zn
Sekil 4. 15. (devam) g), 1), k) silikatli ve h), j), I) aliiminatl elektrolit igerisinde kaplanan alasimlarin kaplama iist

yiizey SEM sekonder elektron goriintiisii, 5000X.

Aliiminatli elektrolit icerisinde kaplanan numunelerin yiiksek biiylitmede alinmig
mikrograflarinda gozeneklerin (desarj kanallarinin) g¢evresinde dendritik olusuma
benzer yapilar bulunmaktadir (Sekil 4.16.c okla isaretli bolge gibi). Benzer olusum S.
Cengiz ve Y. Cheng’in [78,79] yaptiklar ¢alismada da mevcuttur ve onlar dendritik

yap1 olusumuna hizli katilagmanin sebep oldugunu belirtmislerdir.
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Sekil 4. 16. Aliiminath elektrolit igerisinde kaplanan alagimlarin kaplama {ist yiizey SEM sekonder elektron
goriintiisii 10000X.
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Silikatli elektrolit icerisinde kaplanan alagimlara ait ylizey SEM mikroyapilart Sekil
4.17.-Sekil 4.23.°de ve bu mikroyap1 iizerinde 4 farkli bolgeden alinan SEM-EDS
nokta analizi sonuglar1 Tablo 4.3.-Tablo 4.9.°da verilmistir. Kaplamalarin dis
yiizeyinden alinan SEM-EDS analizi saf aluminyum {izerinde olusan kaplamanin O,
Na, Al, Si, K, Al-Mg alasimi iizerinde O, Na, Al, Mg, Si, K ve Al-Mg-Zn alagimlar1
tizerinde O, Na, Mg, Al, Si, K, Zn elementleri igerdigini gostermistir. Tiim kaplama
yiizeylerinde baskin olan elementler O, Al ve Si’dur. Al, Mg ve Zn elementlerinin
althiktan kaynaklandigi, Na, Si ve K elementleri ise elektrolit kaynaklidir. Bu
elementler MAO prosesinde olusan kivileimlar sayesinde kaplama biinyesine
katkilanmistir. Altlik icerisindeki Zn miktarindaki artis ile kaplama iist yiizeyinde Zn

miktar1 artmakta ancak %9 Zn igeriginden sonra sabit kalmaktadir.

Aliiminath elektrolitte kaplanan alagimlara ait dis ylizey SEM mikroyapilart da Sekil
4.24.-Sekil 4.30.”da, bu mikroyapi tizerinde 4 farkli bolgeden alinan SEM-EDS nokta
analizi degerleri de Tablo 4.10.-Tablo 4.16.°da verilmistir. Aliiminatli elektrolitte
kaplanan numunelerin SEM-EDS nokta analizi saf aluminyum tiizerinde olusturulan
kaplamanin O ve Al, Al-Mg alasimi iizerinde O, Al, Mg ve Al-Mg-Zn alasimlari
tizerinde O, Mg, Al, Zn elementleri icerdigini gostermistir. Silikath elektrolitte
kaplanan numunelerden farkli olarak elektrolit i¢erisinde mevcut olan K kaplama tist
ylizeyinde tesbit edilmemistir. Kaplamadaki Al elementi kaynagi althgin disinda
kaplama sirasinda aliiminath elektrolit kullanildigi igin elektrolit de olabilir.
Kaplamada mevcut Mg orani tiim numunelerde silikatli elektrolitte kaplanan
numunelere oranla bir miktar yiikksek, Zn miktar ise silikatli elektrolitte kaplanan

numunelere ¢cok benzerdir.

Al-Mg-Zn igeren alasimlarin iist yiizey EDS analizlerinin hepsinde Zn elementi tesbit
edilmistir. Ancak, XRD analizinde Zn igeren ZnO faz1 (Sekil 4.5. Sekil 4.6. ve Sekil
4.7.) silikatlh elektrolit igerisinde kaplanan %12 ve %15, aliiminatl elektrolit igerisinde

ise %9, %12, %15 Zn igeren alasimlarda tesbit edilmistir.
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Sekil 4. 17. Silikath elektrolit icerisinde kaplanan saf Al iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey SEM

goruntust.

Tablo 4.3. Sekil 4.17.’de verilen mikroyap1 lizerinden alian EDS nokta analizi.

No Atomik%
o Na Al Si K
1 56,76 12,35 15,33 13,78 1,78
2 46,57 2,51 44,74 5,8 0,38
3 53,35 1,11 41,52 3,81 0,21
4 54,05 10,89 18,95 14,25 1,86

Sekil 4. 18. Silikatli elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg {izerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey SEM
gorintiisi.

Tablo 4.4. Sekil 4.18.’de verilen mikroyap1 lizerinden alinan EDS nokta analizi.

No Atomik%

o Na Mg Al Si K
1 52,04 0,76 1,04 43,03 2,84 0,29
2 53,51 2,55 0,98 33,45 8,66 0,85
3 54,11 40,15 0,73 17,51 15,69 1,82
4 58 5,45 0,7 27,93 7,53 0,39
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Sekil 4. 19. Silikath elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-3Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey SEM
gOorintiisi.

Tablo 4.5. Sekil 4.19.’de verilen mikroyapi tizerinden alinan EDS nokta analizi.

No Atomik%

(0} Na Mg Al Si K Zn
1 55,59 6,87 0,84 18,69 15,29 1,63 1,09
2 47,37 1,62 1,43 41,26 6,26 0,32 1,75
3 53,85 1,08 1,35 36,49 5,58 0,36 1,28
4 45,29 ) 239 _ 6,96 1,86 2,53

Sekil 4. 20. Silikatl elektrolit i¢erisinde kaplanan Al-2Mg-6Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey SEM
goriintisi.

Tablo 4.6. Sekil 4.20.’de verilen mikroyapi tizerinden alinan EDS nokta analizi.

No Atomik%

o Na Mg Al Si K Zn
1 49,02 1,05 0,54 25,08 22,41 0,52 1,38
2 49,36 1,56 1,45 39,7 4,3 0,23 3,4
3 48,27 2,62 1,13 39,15 4,72 0,15 3,95
4 52,55 5,05 1,07 28,71 8,26 0,72 3,64
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Sekil 4. 21. Silikatli elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-9Zn iizerinde olugturulan MAO kaplamanin yiizey SEM
gorintisil.

Tablo 4.7. Sekil 4.21.’de verilen mikroyap1 lizerinden alian EDS nokta analizi.

No Atomik%

o Na Mg Al Si K Zn
1 43,62 8,58 151 33,28 8,57 0,69 3,75
2 47,12 10,81 0,6 15,39 20,43 2,24 34
3 55 7,76 0,85 22,35 10,21 1 2,83
4 53,9 10,36 0,76 13,87 17,23 1,7 2,18

Sekil 4. 22. Silikath elektrolit icerisinde kaplanan Al-2Mg-12Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey
SEM goriintiisti.

Tablo 4.8. Sekil 4.22.’de verilen mikroyap1 iizerinden alman EDS nokta analizi.

No Atomik%
(0] Na Mg Al Si K Zn
1 444 10,21 1,37 22,55 13,26 1,19 7,01
2 44,66 9,23 0,5 21,67 15,77 1,49 6,68
3 44,15 5,16 1,07 34,96 7,44 0,64 6,29
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Sekil 4. 23. Silikath elektrolit icerisinde kaplanan Al-2Mg-15Zn tizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey
SEM goriintiisii.

Tablo 4.9. Sekil 4.23.’de verilen mikroyap1 tizerinden alinan EDS nokta analizi.

No Atomik%
0) Na Mg Al Si K Zn
1 48,54 3,26 1,52 32,19 6,51 0,39 7,59
2 46,9 9,31 1,37 23,23 11,5 1,15 6,55
3 50,55 3,74 1,78 29,33 8,04 0,52 6,04
4 419 13,19 0,81 21,84 12,47 1,82 7,98
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Sekil 4. 24. Aliiminatl: elektrolit icerisinde kaplanan saf Al iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey SEM
gorintiisi.

Tablo 4.10. Sekil 4.24.’de verilen mikroyap1 {izerinden alinan EDS nokta analizi.

Atomik%
(@] Al
1 51,77 48,23
2 58,44 41,56
3 53,82 46,18

No




Sekil 4. 25. Aliminath elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg tizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey SEM
gorintiisi.

Tablo 4.11. Sekil 4.25.’de verilen mikroyap1 iizerinden alman EDS nokta analizi.

No Atomik%o
(0] Al Mg
1 55,84 41,95 2,22
2 54,09 43,68 2,40
3 31,43 66,25 2,33

Sekil 4. 26. Aliiminatl: elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-3Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey
SEM goriintiisii.

Tablo 4.12. Sekil 4.26.’de verilen mikroyap1 lizerinden alman EDS nokta analizi.

N Atomik%
o Al Mg Zn
1 535 42,76 1,7 2,03
2 552 41,3 1,63 1,86
3 5067 4552 1,88 1,92

52
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Sekil 4. 27. Aliminatl: elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-6Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey
SEM goriintiisii.

Tablo 4.13. Sekil 4.27.’de verilen mikroyap1 iizerinden alian EDS nokta analizi.

No Atomik%
o Al Mg Zn
1 51,75 43,89 1,7 2,66
2 51,73 43,11 2,09 3,08
3 55,18 41,83 1,36 1,63
4 53,88 41,25 1,79 3,08

Fiel

Sekil 4. 28. Aliiminatli elektrolit igeriside kaplanan Al-2Mg-9Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey

SEM goriintiisii.

Tablo 4.14. Sekil 4.28.’de verilen mikroyap1 {izerinden alian EDS nokta analizi.

N Atomik%
"o Al Mg Zn
1 4094 51,47 2,55 5,04
2 4995 4348 2,16 4,40
3 3385 5561 2,17 8,37
4 4564 4560 3,09 5,67
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Sekil 4. 29. Aliiminath elektrolit icerisinde kaplanan Al-2Mg-12Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey
SEM goriintiisii.

Tablo 4.15. Sekil 4.29.’da verilen mikroyap1 {izerinden alinan EDS nokta analizi.

No Atomik%
o Al Mg Zn
1 43,79 44,51 3,55 8,15
2 50,07 41,68 2,73 5,51
3 40,04 51.,88 1,71 6,37
4 47,40 44,18 2,41 6,17

Sekil 4. 30. Aliiminatl elektrolit icerisinde kaplanan Al-2Mg-15Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin yiizey
SEM goriintiisii.

Tablo 4.16. Sekil 4.30.’da verilen mikroyap1 lizerinden alman EDS nokta analizi.

N Atomik%
o Al Mg Zn
1 4299 47,04 2,69 7,29
2 5473 31,75 1,98 5,54

3 53,03 37,11 3,35 6,51




55

4.2.5, Kesit SEM

Silikatli ve altiminatli elektrolit icerisinde kaplanan saf aliiminyuma ait kesit SEM
goriintiisii Sekil 4.31.’de verilmistir. Silikatli elektrolit igerisinde kaplanan saf
aliminyumun kaplama tabakasi kalinligi (95-105 mikron) aliiminatli elektrolit (20-38
mikron) oldukca fazladir. Silikatli elektrolit igerisinde kaplanan saf aliiminyum
yiizeyinde, althiga komsu 30-40 mikron kalinliga sahip yogun, i¢ bolge ve bu bolgeden
kaplama dis yiizeyine kadar gozenekli, dis bolge olmak iizere iki kisimdan olusan
karakteristik MAO kaplama yapisi mevcuttur. Kaplama kalinliginin artmasi ile
beraber sagladigi 1s1l yalitkanlik sayesinde soguma hizinin diismesi i¢ bolgede (Sekil
4.31. c) yiiksek sicaklik fazlarinin olugsmasini saglar. Kaplama i¢ bolgesinde goriilen
ve bir bant halinde uzanan graniiler ¢okeltiler a-Al203 fazina aittir. Bu bolgede 2098
HV olarak olciilen mikrosertlik degeri de bunu dogrulamaktadir. Ayrica yogun i¢
bolgedeki ¢okeltilerin literatiirdede a-aliiminaya ait oldugu belirtilmektedir [2,5,6].

AccV SpotMagn Det WD }———— 20um
150KV 30 750x SE 64 GTU >

Acc.V SpufMagr\ Det WD p——— 10um
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c) 750X | (d) 2000X
Sekil 4. 31. a), c) silikatli ve b), d) aliiminatl: elektrolit igerisinde kaplanan saf aliiminyum alagimlarinin kaplama
kesit SEM sekonder elektron goriintiisii.
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Sekil 4.32.-Sekil 4.35.°de silikath ve aliiminatli elektrolit igerisinde kaplanan
numunelerin Al-Mg ve AIl-Mg-Zn alasimlarina ait kesit SEM mikroyapilarini
vermektedir. Silikathi elektrolit i¢erisinde Al-2Mg’li alagimlar {izerinde olusturulan
kaplamada a-alumina fazina ait ¢okeltilerin varlig1 goriiliirken altiminath elektrolit
icerisinde tiretilen kaplamada goriilmemektedir (Sekil 4.34.). Ancak her iki kaplamada
da o-alumina fazlarinin varligt XRD analizi ile tesbit edilmistir. Zn’li alagimlar
tizerinde tretilen kaplamalarin yapisinda a-alumina bandinin olmadig1 ve a-alumina
fazinin XRD analizinde de olugsmadig tespit edilmistir. Saf aliiminyumda oldugu gibi
Al-Mg ve Al-Mg-Zn alagimlarinda olusturulan kaplama kalinliklar silikatli elektrolit
igerisinde kaplanan numunelerden oldukga yiiksektir. Yine saf aliiminyumda oldugu
gibi silikatli elektrolitte kaplanan numunelerde olusan kaplamalar iki bolgeden
olugsmaktadir, althga yakin yogun daha az gézenek igeren i¢ bolge ve daha fazla
gbzenek iceren i¢ bolgeye komsu dis bolge. Zn igerigi arttikca kaplama tabakasi
kalinliginda 6nemli bir artis olmazken dis bolgede gézenek miktar1 artmis ve gatlaklar

olusmustur.

Aliminath elektrolit i¢erisinde kaplanan Al-Mg ve Al-Mg-Zn alagimlarinin yiizeyinde
olusturulan kaplamalar silikatli elektrolit i¢erisinde olusturulan kaplamadan ¢ok daha
az gozenek iceren morfolojiye sahiptir, yekpare gortiniimliidiir. Silikathh numunelere

gore daha piirilizsiiz ylizeye sahiptir.

Altlik ile kaplama arayiizeylerine bakildiginda silikatli elektrolit igerisinde saf Al
tizerinde olusturulan kaplamalarin iyi bir yapisma sergiledigi ve gecis bolgesinin ¢cok
ince oldugu gortilmektedir. Ancak Al-2Mg’li alasim iizerinde olusturulan kaplamanin
althk araylizeyinde araylizeyin belirgenlestigi ve bdolgesel araylizey havuzcuklari
olustugu gorilmektedir. Altliktaki element miktarinin artis1 silikatli elektrolit
igerisinde iiretilen kaplama ile altlik arayiizeyinde genis bir arayiizey olusumuna neden
olmus ve bu araylizey tabakasi, altlik alasimlardaki Zn elementinin artis1 ile gegcis
bolgelerindeki dalgalanmalarin artisina sebeb olmustur. Ancak bu gecis bolgeleri
Aliminath elektrolit igerisinde tiretilen kaplama ile altlik arasinda goriilmemistir ve
¢ok iyi bir yapisma 6zelligi gostermistir (Sekil 4.31. ve Sekil 4.32.). Kaplama gegis

bolgesinde Zn’ce zengin bdlgelerin dielektrik sabiti Zn-O bilesiklerinin yariiletken
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karakterde olmasindan dolay1 daha diisiik olmaktadir. Bu nedenle kaplamanin diger
Zn’ce fakir bolgelerinin gegis bolgeleri ile karsilastirildiginda dielektirik sabitleri daha
diisiik olmaktadir. Yani elektrik desarj bosalmalarmin kaplamanin/kaplama gegis
bolgesinin en zayif noktalarinda gerceklestigi diisliniiliirse, althgmn Zn elementince
zengin bolgelerinin hemen tstiindeki bu kaplama/altlik arasindaki gegis bolgelerinin

kalinlig1 diger bolgelere kiyasla daha kalin olmaktadir.

AccV SpotMagn Det WD }—————— 100 gm : AccV SpotMagn  Det WD |———] 20am
150kv 80 250x SE 6.1 %GTU 150kv30 75x SE 63 GTU

T B BN G o e Ml L gy

‘ ® S

~ AccV -SpotMagn  Det WD |—————— 100 um Acc/ SpotMagn ¢ Det WD H;-—-l 20 ¢am
150kV30 250x SE 641 GTU 150kv30 750x SE 62 GIU

AccV Slpn\”Magnvl et W
150kV 30 250x

\gv SpotMagn  Det WD! :

= * T .wa.n‘ 750x  SE &1 ; AR

(e)Al-2Mg-6Zn (HAI-2Mg-6Zn

Sekil 4. 32. a), ¢), e) silikath 250X ve b), d), f) aliiminatli 750X elektrolit igerisinde kaplanan alagimlarin kaplama
kesit SEM sekonder elektron goriintiisii.
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7

Acc.V SpotMagn - Det WD i—i 100 gm : AccV S[JutMngn “Det WD [————{ Zﬂm
150KkV30 250x SE 82 GTU 5 2 2 150kV30 ~750x S§ 60 GTU

AceV SpotMagn Det WD }——— 203m
150 kv 308 750x = SE 50 GTU

Det! WD f—===c 14 100 um Acc\l S}otMagn Det WD =, 20;:m
SE 541 GTU 150kv30 750x SE 59. GTU Mg

(K)AI-2Mg-15Zn ()Al-2Mg-15Zn
Sekil 4. 33. (Devam) @), 1), k) silikatli 250X ve h), j), I) 750X aliiminatli elektrolit igerisinde kaplanan alagimlarin
kaplama kesit SEM sekonder elektron gériintiisii.
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AccV SpotMagn = Det WD }———] 10m
150KV 30 2000x SE 63 GTU

Det WD f—r——i

SE 6.1, GTU

* Ace. SpotMagn : Det WD
“150KkV.30 750x  SE 6.1 GTU

AccV SpotMagn Det WD |————— 10yam
150KV 3.0 2000x SE" 62 GIU =

i ‘Ac\c‘ . épqt M;g
150kV.30 750« SE 62 GIU o e :
(e) Al-2Mg-6Zn (HAI-2Mg-6Zn
Sekil 4. 34. a), ¢), e) silikatli1 750X ve b), d), f) aliiminatli 2000X elektrolit igerisinde kaplanan alasimlarin kaplama
kesit SEM sekonder elektron goriintiisii.

Ace.V . Spot Magn
150KV 30 2006%
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Acc.V Spo;Magn Det WD i-——| 10 m
150kV 30 2000x SE 60 GTU-

S

“soAocM SpotMagn Det WD ————— 104m
150KV30 2000x

- 3 e
AceV SpotMagn  Det WD |————" 10
. 150KV 30 2000x SE 59 G

(k) Al-2Mg-15Zn
Sekil 4. 35. (Devam) g), 1), k) silikatli 750X ve h), j), 1) 2000X aliiminatl: elektrolit i¢erisinde kaplanan alagimlarin
kaplama kesit SEM sekonder elektron goriintiisii.

Proses sirasinda meydana gelen kivilcimlar oksit tabakayr kiramadigi i¢in yapi
igerisinde birleserek siddetlenir ve kuvvetli desarj kanallarini olusturarak kaplamanin
dokiilmesine sebep olur. Bu dokiilmeler kaplama ylizey piiriizliiliiklerini artirir. Bu
nedenle silikatli kaplamalarin ylizey piiriizliiliik degerleri aliiminathi kaplamalardan

daha yiiksektir (Sekil 4.3.).

Desarj siddetindeki artis kaplama ylizeyinde gozenek miktarindaki artisa neden

olmaktadir. Desarjlarin siddetli olmas1 desarj kanali igerisindeki malzemeyi
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buharlastirmakta ve buhar fazindaki malzemelerin yiizeyde soguk soliisyonla temas
etmesiyle olusan gaz kabarciklar1 gdzenek olugsmasina sebebiyet vermektedir. Desarj
kanalindaki sivi metal icerisinde bulunan oksijeninde kaplama yapisim1 gozenekli

yaptig1 literatiirde belirtilmektedir [80].

4.2.6. Kesit SEM-EDS

Silikatli elektrolitte kaplanan aliiminyum kaplama tabakast O, Al, Si, Na, K (Sekil
4.36.) ve aliiminath elektrolitte kaplanan aliiminyum kaplama tabakasi ise Al, O ve
Na’dan (Sekil 4.43.) olusmaktadir. Silikath elektrolitte kaplanan aliiminyumda
Olusturulan kaplamanin Si igerigi kaplama dis bolgesinden i¢ bolgeye dogru
azalmaktadir. Bu silikatli elektrolit igerisinde kaplanan aliiminyum alasimlari igin
karakteristik bir durumdur. Kaplama tabakasinda mevcut Si elementinin kaynagi
yukarida da belirtildigi gibi kaplama isleminde kullanilan sodyum silikatli elektrolittir.
Ayn1 zamanda Na ile K elementi kaynagi da elektrolittir ve bu iki element miktar
bakimindan silikatli elektrolitte kaplanan aliiminyumda daha fazladir ve kaplama dis
ylizeyinde yogunlasmistir, elementel dagilim haritasinda bu durum agik olarak
goriilmektedir (Sekil 4.36.). EDS analizinde Si elementi goriilmesine ragmen XRD
analizinde Si igeren bir faz tesbit edilememistir. Si’un amorf yapida bulunma ihtimali
ytiisektir, kaplama sonrast XRD analizi (Sekil 4.5. ve Sekil 4.6.) amorf yapinin varligini
gostermektedir. Silikathh ¢ozelti igerisinde kaplanan Al-2Mg alasimi yiizeyinde
olusturulan kaplama O, Al, Mg, Si, Na, K ve Al-Mg-Zn alasimlar1 yiizeyinde iiretilen
herbir numunenin kaplama tabakasi ise O, Al, Mg, Zn, Si, Na, K elementleri
icermektedir. Kaplama tabakasinda bulunan Si, Na ve K elementi saf aliiminyumda
oldugu gibi yiizeyden althiga dogru azalmaktadir ve bu elementlre elektrolit
kaynaklidir. Kaplama tabakasindaki Zn icerigi ise alasimin Zn igeri8inin artisi ile
artmaktadir. Aluminath c¢ozelti igerisinde kaplanan Al-2Mg alasimi yiizeyinde
olusturulan kaplama O, Al, Mg ve Al-Mg-Zn alagimlari {izerinde olusturulan kaplama
0O, Al, Mg, Zn’dan olusmaktadir. Kaplamadaki Al elementi kaynagi altlik disinda
altiminath elektrolit kullanildig1 i¢in elektrolit de olabilir. Silikath ¢ozelti icerisinde
kaplanan numunelerden farkli olarak kaplama tabakasinda elektrolit kaynakli Na, K

tesbit edilmemistir.
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Sekil 4. 36. Silikath elektrolit igerisinde kaplanan saf Al tizerinde olusturulan MAO kaplamanin kesit SEM-EDS
haritalama gortintiist.

Sekil 4. 37. Silikatl elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg iizerinde olugturulan MAO kaplamanin kesit SEM-EDS
haritalama goriintiisii.
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Sekil 4. 38. Silikatli elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-3Zn tizerinde olugturulan MAO kaplamanm SEM-EDS
haritalama goriintiisii.

Tablo 4.17. Sekil 4.39.’de verilen mikroyap1 lizerinden aliman EDS nokta analizi.

750X

I o)

20 pm
Sekil 4. 39. Silikath elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-6Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin kesit SEM
gorintiisti.

Z
o

LI B WN -

Atomik%

(0] Na Al Mg Zn K Si
51,55 4,86 13,07 0,25 0,88 2,29 27,06
49,88 1,88 41,63 0,69 2,05 0,34 3,51
48,70 0,00 38,14 0,46 0,89 0,21 11,58
47,52 0,03 47,67 1,82 2.40 0,09 0,44
44,26 0,00 51,63 1,03 2,53 0,06 0,46
47,13 0,45 49,11 1,02 1,82 0,22 0,22
47,11 0,00 50,79 0,68 1,29 0,08 0,02
49,04 0,00 45,86 1,41 3,38 0,16 0,13
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goruntust.

Tablo 4.18. Sekil 4.40.’da verilen mikroyapi tizerinden alinan EDS nokta analizi.

NN A W -

Atomik%

(0] Na Al Mg Zn K Si
50,91 5,25 14,92 0,07 1,49 2,15 25,18
47,28 0,00 46,81 1,67 3,13 0,00 1,09
48,78 1,50 29,62 0,22 0,50 0,66 18,69
47,78 0,00 46,91 1,22 3,32 0,18 0,57
26,88 0,00 68,05 0,83 4,09 0,00 0,12
49,71 0,00 47,72 0,63 1,71 0,06 0,15
0,00 0,00 94,66 0,67 4,66 0,00 0,00
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i AT

Sekil 4. 41. Silikatl elektrolit igerisinde kalanan Al-2Mg-12Zn iizerinde olugturulan MAO kaplamanin Kkesit
SEM goriintiisii.

Tablo 4.19. Sekil 4.41.°de verilen mikroyap1 {izerinden alinan EDS nokta analizi.

No Atomik%
0] Na Al Mg Zn K Si

1 53,19 6,70 17,82 0,05 0,97 1,59 19,65
2 48,46 4,76 28,15 0,59 1,69 1,05 15,27
3 50,57 0,00 25,53 0,38 0,62 0,31 22,56
4 48,52 0,00 45,72 0,74 3,49 0,04 1,41
5 44,47 0,00 48,88 1,25 5,20 0,18 0,00
6 46,33 0,00 39,22 1,11 12,20 0,13 0,99
7 49,539 0,00 26,13 1,40 21,947 0,15 0,081
8 47,79 0,00 46,85 1,00 3,88 0,12 0,33
9 47,32 0,00 47,70 1,32 3,36 0,10 0,16
10 54,27 0,39 42,57 0,24 2,32 0,07 0,10
11 0,00 0,00 93,56 0,94 5,48 0,00 0,00
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Sekil 4. 42. Silikatli elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-15Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin SEM-
EDS haritalama goriintiisii.

Sekil 4. 43. Aliiminath elektrolit igerisinde kaplanan saf Al tizerinde olusturulan MAO kaplamanin kesit SEM
gorintiisi.

Tablo 4.20. Sekil 4.43.’de verilen mikroyap1 tizerinden alinan EDS nokta analizi.

Atomik%o
No o) Al Na
1 4500 54,61 0,37
2 4835 51,31 0,23
3 4544 54,38 0,17
4 3680 63,00 0,18
5 0,00 100 0,00
6 0,00 100 0,00
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Sekil 4. 44. Aliiminath elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg {izerinde olugturulan MAO kaplamanin kesit SEM-
EDS haritalama goriintiisii.

Sekil 4. 45. Aliiminath elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-3Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin SEM-
EDS haritalama goriintiisii.
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Sekil 4. 46. Aliiminath elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-6Zn {izerinde olusturulan MAO kaplamanin kesit
SEM goriintiisii.

Tablo 4.21. Sekil 4.46.’da verilen mikroyap1 lizerinden alinan EDS nokta analizi.

N Atomik%o
0 o) Al Mg Zn
1 49,35 48,41 1,31 0,92
2 4684 50,08 1,73 1,13
3 4495 49.04 3,54 2,45
4 4571 50,47 1,89 1,90
5 4152 54,31 1,82 2,33
6 22,20 74,85 0,91 2,02
7 000 93,52 2,09 4,38
8 000 62,04 15,59 22,35

Sekil 4. 47. Aliiminath elektrolit icerisinde kaplanan Al-2Mg-9Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin Kesit
SEM-EDS haritalama goriintiisii.
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Sekil 4. 48. Aliiminath elektrolit igerisinde kaplanan Al-2Mg-12Zn {izerinde olusturulan MAO kaplamanin kesit
SEM goriintiisii.

Tablo 4.22. Sekil 4.48.’de verilen mikroyap1 {izerinden alman EDS nokta analizi.

N Atomik%

0 o) Al Mg Zn
1 4321 5325 1,79 1,74
2 4371 4031 1,52 14,44
3 4516 4786 1,88 5,09
4 4524 4811 1,83 4,81
5 4413 52,83 0,18 2,84
6 4357 50,85 1,15 4,41
7 4571 48,39 1,86 4,03
8 0,00 93,08 0,86 6,05
9 0,00 2455 2945 4599

Sekil 4. 49. Aliminatli elektrolit icerisinde kaplanan Al-2Mg-15Zn iizerinde olusturulan MAO kaplamanin Kesit
SEM-EDS haritalama goriintisii.
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4.2.7. Mikrosertlik

MAO isleminde, altliktaki alasim elementlerinnin kaplamaya olan mekanik
Ozelliklerine etkisinin anlasilmasi i¢in mesafeye bagli olarak kaplamalara mikrosertlik
testi yapilmistir. 1ki farkli elektrolit ¢ozelti icerisinde yapilan kaplamalarin

mikrosertlik sonuglar1 Sekil 4.50. ve Sekil 4.51.”de verilmistir.

200 e Kaplama  ————
2000 || - SATAI
-o— Al-2Mg
1800 1= LA Al-2Mg-37n
6o b v Al-2Mg-6Zn
_ < Al-2Mg-9Zn
; 1400 | | p- Al-2Mg-127n
= § - Al-2Mg-157n
f_:-‘ 1200 = |
5} < |
w2 |
2 1000
= |
S 800 |
600 |- |
400 |
200 F
1 | 1 1 1 1 | |

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Althiktan itibaren kaplama yiizeyine dogru mesafe (um)

Sekil 4. 50. Silikath elektrolit igerisinde kaplanan numunelerin altliktan itibaren kaplama boyunca sertlik degisimi.

Silikatl elektrolit icerisinde MAO kaplanan tiim numunelerde yiiksek sertlik degerleri
kaplamanin yogun oldugu althga komsu ilk 10-25 pm’lik kisimda Ol¢iilmiistiir.
Kaplamanin i¢ bolgesinden gozenekli dis bolgeye dogru gidildikge sertliklerde dnemli
miktarda disiis oldugu goriilmistiir. Yogun bolgede en yiiksek sertlik saf Al altlik
yiizeyinde olusturulmus kaplamada 2098 HV olarak ol¢iilmiistiir. Sertligi yiiksek bu
bolgeler a-AlO3 fazinin bulundugu ¢atlaksiz ve yogun i¢ bolgedir. Bu bolgedeki a-
Al>O3 fazininn bant seklinde kaplamaya paralel olarak uzandigi SEM goériintiilerinde
(Sekil 4.31.) gosterilmis ve XRD sonucuyla da o-Al203 fazinin oldugu tesbit
edilmistir. Distaki gozenekli bolge, sertligi daha diisiik olan y-Al,O3 fazinin yogun
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olarak bulundugu bolgelerdir. Hem y-Al203 fazinin hakim olmasi hem de dis yilizeye
dogru gézenek miktarin artmast nedeni ile dis bolge sertligi i¢ bolgeden oldukca
distiktiir [36,81]. Kaplamalarin sertlik degerleri artan Zn miktari ile de diismiistiir. Al-
2Mg, AIl-2Mg-3Zn, Al-2Mg-6Zn, Al-2Mg-9Zn, Al-2Mg-12Zn, Al-2Mg-15Zn
altliklar lizerinde tiretilen kaplamalarin en ytiksek sertlikleri siras1 ile 1413 HV, 1182
HV, 1148 HV, 891 HV, 809 HV, 836 HV olarak &l¢iilmiistiir.

2000
______________________________ Kaplama = «——»
| —I—SafAl
ka0 I - Al-2Mg
: < —A- Al-2Mg-3Zn
- /;4 1 v Al-2Mg-6Zn
il 1 < 1 < Al-2Mg-9Zn
= ! < » Al-2Mg-12Zn
= ! p Y & Al-2Mg-15Zn
11200 — : | “' W - P
= =i o ) e
21000 |-=; ,Y/?
<!
o |
=z ;
S 800 | !
|
600 | |
|
ol )
|
200 ! 1 1 1 1 ]

5 10 15 20 25 30
Altliktan itibaren kaplama yiizeyine dogru mesafe (uum)

Sekil 4. 51. Aliiminath elektrolit icerisinde kaplanan numunelerin altliktan itibaren kaplama boyunca sertlik
degisimi.
Sekil 4.51. aliiminatl elektrolit igerisinde olusturulan kaplamalarin altliktan itibaren
kaplama dis yiizeyine dogru sertlik degisimini vermektedir. Saf Al altlik iizerinde
olusturulan kaplama kalinliginin ince ve poroziteli bir yapiya sahip olmasi sertlik
degerlerinin diisiik olmasina neden olmustur. Al-Mg ve Al-Mg-Zn alasimlari tizerinde
iretilen kaplamalarin sertlik degerleri ise silikath ¢ozelti igerisinde kaplanan
numunelerden daha yiiksek ve kaplama tabakasi boyunca sertlik dagilimi daha

homojendir.



BOLUM 5. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

1. Indiiksiyon ergitme ydntemi ile iiretilen saf aliiminyum ve Al-2Mg alasimi

yalnizca Al, Al1-Mg-Zn alasimlar1 ise Al ve MgZn; fazindan olugmaktadir.

2. Indiiksiyon ergitme ile {iretilen tiim numuneler Karakteristik dokiim

mikroyapisina sahiptir.

3. Indiiksiyon ergitme ile iiretilmis Al, Al-Mg ve Al-Mg-Zn alasimlar yiizeyinde
Na;SiO3+KOH ve NaAlO>+KOH olmak {iizere iki farkli ¢ozelti igerisinde

MAO kaplama yontemi ile belirgin bir kaplama tabakasi olusturulmustur.

4. Her iki ¢ozelti icerisinde tiretilen kaplamalarin faz yapilar1 birbirine benzerdir.
Saf aluminyum ve Al-2Mg yiizeyinde olusturulan kaplama Al ile o ve y-
allimina’dan olusmaktadir. %6 Zn’ya kadar Zn igeren Al-Mg-Zn alagimlari
ylizeyinde olusturulan kaplamalar Al ile y-aliimina fazindan olusmakta, %9 Zn
ve lizerinde Zn igeren Al-Mg-Zn alasimlarinda ise ZnO fazi da bulunmaktadir.
Ayrica aluminathl ¢ozelti igerisinde kaplanan Al-2Mg-15Zn numunesinde
ZnAlO faz1 da tesbit edilmistir.

5. Silikatlh elektrolit i¢erisinde 90-110 mikron, aliiminatli elektrolit igerisinde ise
18-38 mikron araliginda kaplama kalinliklar1 elde edilmistir. Alagim elemant
igeriginin degisimi ile kaplama kalinliklarinda 6nemli bir degisiklik meydana

gelmemistir.

6. Tim numunelerin yiizey piiriizliligi degerleri, MAO ile kaplama sonrasi

kaplama oncesine gore daha yiiksektir. Yiizey piirtizliiliiglindeki artis silikatl
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¢ozelti ile kaplanan numunelerde ¢ok daha belirgindir ve Zn igerigi artist ile 11

mikrona ulasmustir.

7. Silikath elektrolit igerisinde siingerimsi, gozenekli, aliiminatli elektrolit
icerisinde krater yapisina benzer ve homojen dagilmis dairesel gozeneklerden
olusan kaplama iist ylizey mikroyapist mevcuttur. Kesit mikroyapisi aliiminatl

elektrolit ile olusturulan kaplamalarda ¢ok daha kompakttir.

8. En yiiksek kaplama sertlik degeri (2098 HYV) silikathh ¢ozelti icerisinde
kaplanan saf aliiminyum ytizeyinde elde edilmistir. Saf aluminyum disinda,
aliminath elektrolit i¢erisinde olusturulan kaplamalarin sertligi silikatli ¢ozelti
icerisinde olusturulanlara oranla daha yiiksektir. Silikatli ¢ozelti igerisinde
olusturulan kaplama yiizeyine dogru gidildikce sertlik degeri belirgin sekilde
diismektedir.

9. Aymni ¢ozeltiler ile farkli akim, siire ve voltajda kaplamalar yapilabilir.

10. Cozelti derigimi degistirilebilir.

11. Kaplanmis numunelerin korozyon ile aginma testleri yapilabilir.
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