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OZET

TEZ BASLIGI: Celiklerin Elektrospark Mikroalasimlandirma Yo6ntemiyle
Kaplanmasi

YAZAR ADI: Emre MISIRLIOGLU

Mekanik ve konstriikksiyon amacli kullanilan ¢elik malzemeler uygulanan
kaplamalarla ¢ok daha yiiksek korozyon ve asinma 6zellikleri gosterebilmektedir. Bu
calismada celik numunelere Electro-Spark Deposition (ESD) teknigiyle titanyum
kaplama ve Mikro-Ark Oksidasyon (MAO) teknigiyle aliiminyum oksit kaplama

uygulanmistir.

ESD metodu, metalik malzemelerin yiizeylerine geleneksel yontemlere kiyasla
cok daha kuvvetli olarak baglanan ve iyi bir yapisma sergileyen kaplamalar
yapilmasint saglayan, kullanilan elektrodun pulslu elektrik akimlarin olusturdugu
plazma formasyonu vasitasiyla yiizeyde biriktirilmesi prensibine dayanan bir mikro-
kaynak islemidir. Bu c¢alismada ¢elik numunelerin yiizeyine ESD teknigi ile Ti
kaplanmis ve g¢esitli analiz yontemleriyle kaplama tabakasmin incelenmesi
gerceklestirilmistir. Ayrica kaplama yapilan numuneler firinda belirli siirelerle

tavlanarak ytlizeydeki olusumlar incelenmistir.

ESD metodu ile biriktirilen kaplamanin {izerine ikinci bir koruyucu tabaka
olarak korozyona ve asinmaya direnci yiiksek olan aliiminyum oksit (AlO3)
olusturmak amaciyla MAO uygulamasi yapilmistir. MAO islemi, pulslu akimlar
kullanilarak elektrolit ¢6zelti icindeki numunenin yiizeyinin belli bir derinlige kadar

cok dayanikli bir seramik olan Al,O; tabakasina doniismesini saglamstir.

Kaplama islemlerinin uygulandigi numunelerden kesit alinarak kaplama
kalinliklar1 Olgiilmiis ve optik goriintiller de alinarak kaplama morfolojisi
incelenmistir. Yapilan analizler sonucunda ESD ve MAO yontemlerinin birlikte
uygulanmast durumunda titanyum ve aliiminyum oksit katmanlarindan olusan
yaklagik olarak 40um kalinliga sahip seramik bazli bir koruyucu tabaka elde edildigi

belirlenmistir.



SUMMARY

TITLE OF THE THESIS: Coating of Steel by Electrospark Microalloying
AUTHOR: Emre MISIRLIOGLU

Coating methods provide better corrosion and erosion resistant surfaces on
steel parts. In this study, titanium is deposited by Electro-Spark Deposition (ESD)
technique and aluminum oxide is formed on the surface of steel samples by Micro-

Arc Oxidation method.

ESD is a micro welding process applied by an electrode using pulsed electric
currents, thus depositing coating material on the surface of the substrate. It ensures a
metallurgically bonded and stronger coating layer than any conventional technique.
In this work, Ti is deposited on the surface of the steel samples by ESD application
and the coating layer is analyzed by several methods. Also, coated samples are
annealed in the furnace for different time periods and the formations on the surface

are investigated.

In order to transform the outer layer of the ESD coating to aluminum oxide
(AL,O3), which has superior corrosion and erosion resistance and to obtain a second
protective film, MAO 1is applied on the samples. This process that uses pulsed
currents provided a resistant Al,O3 layer formation on the sample parts put in the

electrolyte solution.

Coating thickness is determined on the cross-sections of the coated samples
and surface morphology is investigated by optical viewing. The result of these
studies has shown that, a ceramic-based protective coating having approximately
40pm thickness formed of titanium and aluminum oxide layers is obtained on the

surface of the steel with successive operation of ESD and MAO processes.
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1. GIRIS
1.1. Electro-Spark Deposition (ESD) Kaplama Metodu

Giiniimiizde miihendislik malzemesi ihtiyaglarini karsilayabilmenin en 1yi
yollarindan biri sertlik, asinma direnci, yiiksek sicaklik mukavemeti ve korozyon
direnci gibi  Ozelliklerin  gelistirilmesine  olanak veren ylizey kaplama
uygulamalaridir. Bu konuda en ¢ok umut veren yontemlerden biri de electro-spark
deposition (ESD) kaplama yontemidir. ESD temel olarak kisa siireli, yiiksek akim
degerine sahip elektrik pulslar1 kullanilarak elektrot malzemesinin metalik bir altlik
malzemesinin yiizeyine kaynatilmasini (biriktirilmesini) saglayan mikro-kaynak
islemidir. Kullanilan elektrot malzemesi elektrik iletkeni olmali ve olusan elektrik
arkinin etkisiyle eriyebilmelidir. Elektrik devresi tarafindan saglanan kisa siireli ve
yiiksek akim degerine sahip her akim sonucu olusan ark elektrodu eriterek altlik
malzemesinin iizerine diigmesini ve bu ¢evrimin belirli araliklarla tekrarlanmasiyla
malzemenin yiizeyinin kaplanmasim saglar. Islem ark-kaynagi metoduyla oldukca
benzer olmakla birlikte, elektrik pulslarinin arasindaki bekleme periyotlar

sonucunda olugan toplam 1sinin ¢ok az olmasiyla farklilik gésterir [1-3].
1.1.1. islemin Tarihcesi

Elektrik arkinin ytizey 6zellikleri iizerindeki etkisi konusundaki en eski ¢caligma
1924 yilinda Rawdon (U.S. Bureau of Standards) tarafindan yapilmistir. Rawdon,
demir iizerine benzer bir elektrot kullanilarak ark uygulanmasi sonucu sertliginin
olduke¢a arttigim1 kesfetmis, daha sonra bunun sebebinin kisa siireli ark uygulamasi
sonucunda hizli sekilde soguyan demirin martenzite donligmesi oldugunu

gostermistir [1].

1943°te Lazarenko elektrik arklariyla metal isleme metodlar1 {izerinde
caligmalar yapmis ve electro-spark tekniginin temellerini atmistir. Elektrik arklarinin

metaller lizerindeki etkisinin kesfedilmesinden sonra pek ¢ok alanda uygulanmustir.



1957 yilinda da Welsh, ¢eliklerin yiizeylerinde siirtiinme sonucunda olusan 1s1l
etkileri elektrik arklar1 uygulayarak simiile etmeye calisirken Rawdon’un
gbzlemledigine benzer bir fenomenle karsilagsmistir. Welsh ilerleyen caligmalarinda
arkin olustugu ortamin yiizey sertligini etkileyebildigini, nitrojen ve oksijen gibi
elementlerin  absorbe edilmesinin yiizey sertligine Onemli Ol¢lide katki
saglayabildigini gostermistir. Welsh’in ve diger arastirmacilarin yaptigi calismalarda
celigin tungsten karbilir veya tungsten karbiir — titanyum karbiir elektrotlarla
kaplanmas1 durumunda diger kaplama yontemlerine gore 6 ila 30 kat daha yiiksek

asinma direnci elde edilebilmistir [1].

ESD yontemi konusundaki ilk caligmalarin biiylik ¢ogunlugu S.S.C.B.
tarafindan ylriitiilmiis olup neredeyse 1940’11 yillara kadar uzanmaktadir. Bir¢cok
Sovyet yayminda ESD kaplama metodunun asinmaya maruz kalan pek ¢ok parganin
(torna takimlari, matkap uglari, kaliplar, tiirbin bigaklari, kam milleri gibi) kaplama
yapilarak dmriiniin uzatilmasinda ve asinan kisimlarinin tamir edilmesinde kullanilan

yaygin bir metot oldugundan bahsedilmektedir.

S.S.C.B.’de yaygin olarak kullanilan ESD batida 6zellikle Johnson’un 1974°de
yaptig1 caligmalara kadar kisithh olarak uygulanmistir. Johnson deneylerinde ESD
kaplamalarinin A.B.D.’deki niikleer reaktorlerde yiiksek sicaklik ve aginma direnci
gerektiren alanlarda genig bir uygulama alani oldugunu gostermistir. 1990’larin
basindan itibaren de ESD kaplama uygulamalar1 artan bir ilgiyle umut veren bir

ylizey islem teknigi olarak daha ¢ok yayginlagsmaktadir.

1.1.2. ESD Unitesi ve Uygulanmasi

ESD sistemi ekipmanlar1 elektrik pulslar iireten bir giic kaynagi ve elektrotu
tutarken vibrasyon da saglayan bir aplikatdrden olusur (Sekil 1.1). Sistemde altlik (is

parcasi) katot, elektrot ise anot olarak baglanir.



Elektrot Anot (+) Pulslu
Akim
Uretici
Althk
/ Katot (-)

Sekil 1.1 — ESD sistemi semast

Puls iireteci tlizerindeki bir seri kapasitorde biriken elektrik enerjisi, elektrot
althiga temas ederken milisaniyeler i¢inde bosalir. Bosalan bu enerji elektrot ve altlik
arasindaki boslukta arklar meydana getirir ve sicakligin binlerce santigrat dereceye
yiikselmesine yol acar, ki boylece bu hatlar tizerinde plazma kanallar1 olustururlar.
Plazmanin meydana getirdigi yiiksek sicaklik ve ani genlesmeden kaynaklanan
vakum etkisiyle neredeyse eriyik hale gelmis olan elektrot malzemesi (anot)
yer¢ekiminin de yardimiyla altlik {izerine cekilerek sivilasmis bdolgeye carpar.
Transfer olan kiitlenin altlik iizerindeki sivilagsmis bdolgeyle karigmasi sonucu
alasimlama gergeklesmis olur. Cevrim sonunda altlik ylizeyinde anlik olarak
alagimlanan kisim katilasir ve kaplama islemi ¢evrimin tekrarlanmasiyla devam eder
[4, 5]. Kaplama uygulamasinda elektrotun altlifa yapismasini 6nlemek i¢in aplikator
vibrasyon yapar (pnomatik veya elektriksel tahrik ile). Elektrot hareketi kendi ekseni
etrafinda donme seklinde de olabilir. Vibrasyonun veya donme hareketinin frekansi /
hiz1 kaplamanin piirtizliliiglinii etkiler. Genel olarak yiiksek frekanslarda ve diisiik

giiclerde nispeten daha diizgiin kaplama yliizeyleri elde edilebilir.

ESD ekipmani (Sekil 1.2) nispeten ucuz olup, portatif bir yapiya sahiptir. Bu

sayede kolayca tasmabilir ve kurulabilir.



Sekil 1.2 — ESD ekipmani (puls-akim {iireteci ve aplikator)

Kaplama gerceklestirilirken aplikatdér ve ona bagli olan elektrot (genellikle
birkag mm c¢apindadir) kaplama yapilacak althigin yiizeyinde hareket ettirilerek
kaplamanin yiizeyde birikmesi saglanir. Bu hareket elle yapilabilecegi gibi (Sekil
1.3) glinlimiizde servo kontrolli sistemler ile otomatik olarak da
gerceklestirilebilmektedir. Otomatik sistemler kaplamanin yilizey iizerinde daha
diizgiin ve esit yapilmasini saglayarak ayni zamanda ESD parametrelerinin de

(kaplama kalinligy, kiitle transfer oran1 gibi) kontrol edilmesine olanak saglar.

Sekil 1.3 — Elle yapilan bir ESD kaplama uygulamasi

1.1.3. ESD Kaplama Islemi ve Karakteristikleri

Kaplama sirasinda pulslar halinde uygulanan yiiksek elektrik akimi, altlik ve
elektrot arasindaki kiiclik bosluktan gecerken temas bolgesini eritecek kadar yiliksek

bir 1s1 ortaya ¢ikmasina yol acar. Kisa siirede yiikselen sicakligin etkisiyle elektrot ve



althgin kontak kesitlerinde lokal erimeler ve buharlasmalar meydana gelir. Ancak
uygulanan akimin ¢ok kisa siireli olmasi sebebiyle (mikrosaniyeler mertebesinde)
kiitle transferi oldukca hizli gergekleserek altlik yiizeyindeki lokal alagimlama
tamamlanir ve ani soguma gergeklesir. Bunda her bir arkin arasindaki zamanin, arkin
uygulanma zamanina oranla ¢ok daha fazla olmasinin da 6nemli rolii vardir. Boylece
altliga gegen 1smin dagilmasina zaman taninmis olur. Ayrica althigin sicakliginda
neredeyse hi¢bir degisimin olmamasi, 1sidan etkilenen bdlgenin (heat affected zone -
HAZ) minimize edilmesini saglar [2]. Par¢aya gegen toplam 1s1 miktar1 ¢ok diisiik
oldugundan ve boyutlarinin buna kiyasla biiyilk olmasindan dolayr parganin
metalurjik ve fiziksel agidan etkilenmesi ithmal edilecek diizeydedir [1, 5, 6]. Diger
bir deyisle parcanin kaplama tabakasi disindaki kisimlarinda mikro-yapida herhangi
bir degisiklik gerceklesmez.

Alasim bolgesinin  olduk¢ca hizli 1s1 kaybetmesi (sogumasi) sonucunda
kaplamada yiiksek yogunluk ve dayanima sahip kii¢iik taneli bir yap1 olusur. Bu da
ESD kaplamalarin miikemmel yapisma oOzelliklerini, altlikla metajurjik bir bag
olusturmasin1 ve neticede iyi diizeyde asinma ve korozyon direnci gdstermesini

saglar [2].

Arkin gerceklesmesini saglayan dielektrik ortam (hava, argon vb.) sayesinde
enerjinin bosaldig1 kesitteki plazma da elektrot ve altlik arasinda iyonize bir kanal
olusturarak bosalan akimi siirdiiriir. ESD isleminin gergeklestigi ortam gazi kiitle
transferi mekanizmasini etkiler. Hava ve nitrojen gibi gazlar yiiksek termal
iletkenlige sahip bir plazma olusturarak damlacik seklinde kiitle transferine yol
acarlar. Bu durumda elektrodun ucunda erimis damlaciklar olusur ve plazmanin
ivmelendirmesiyle altliga diiser. Eriyik damlaciklar yiizeye carptiktan sonra
dagilarak ve sagilarak piiriizlii ve kalin bir kaplama yiizeyinin olusmasina yol agar
[1]. Ancak ark ortaminda kullanilan argon gaz1 kolayca iyonize olarak ve nispeten
diisiik termal iletkenlige sahip bir plazma olusturarak eriyik metalin ince partikiiller
halinde yiizeye dogru spreylenmesini saglar. Sprey seklinde gergeklesen kiitle
transferi, damlacik seklinde gergeklesen kiitle transferine gore daha piiriizsiiz ve

diizgiin yayilmis bir kaplama tabakas1 meydana getirir.



Kiitle transferinin ilk tabakalari elektrot ve altligin ilk 6nce erimis ve daha
sonra katilasmis olan karisimindan olusur. Kiitle transferi tabaka tabaka devam
ettikge kaplama bdlgesinin  kimyasal kompozisyonu elektrodun kimyasal
kompozisyonuna ulasir ki bu koruyucu kaplama olusumunun tamamlandigini

gosterir [5].
1.1.4. ESD’nin Sagladig1 Avantajlar

ESD kaplama yonteminin avantajlari su sekilde siralanabilir [7, 8]:

- Islem sonucunda metalurjik baglarla yapismus bir kaplama tabakasi
elde edilir

- Diisiik 151 girdisi sebebiyle malzemedeki fiziksel carpilmalar ve
metalurjik degisimler ortadan kalkar. Cok ince olan kaplama tabakasi
disindaki ana malzemenin sicakligi islem esnasinda bile degismez, ortam
sicakliginda kalir

-Kaplama yiizeyindeki yiliksek soguma hizi ile amorf yapilar
olusabilmektedir

- Neredeyse hicbir is parcasi hazirhi§ina ve yiizey finisine gerek
olmamaktadir

- Islem tekrarlanabilir olup, kolayca kumanda edilebilmektedir

- Operatorler kolayca egitilebilir

- ESD ekipmani portatif olup kolayca tasinir ve kurulabilir

- Karmasik sekilli yiizeylere uygulanabilir

- Neredeyse tiim iletken malzemeler metalik bir ylizeyin iizerine
kaplanabilir

- Kaplamalar lokal olarak cok yiiksek sicakliklarda gerceklestiginden
ylizeye metajurjik bag ile oldukga iyi bir yapisma gostererek son derece
tatminkar aginma direnci saglarlar

- Kaplama sayesinde malzemenin yiiksek yiik altindaki siirtiinme
ozelliklerinde iyilesme saglanir

- Kaplamalar yiiksek sicakliklarda ¢ok iyi derecede asinma ve korozyon
dayanimu sergiler

- Cesitli kalinlik ve kompozisyonlarda kaplamalar olusturulabilir



- Kaplama islemi 6zel atmosferik sartlar hazirlanmasini1 gerektirmez
- Islem sirasinda ¢evreye zararh atiklar ortaya ¢ikmaz

- Kullanict agisindan tehlikeli ve zararli unsurlar igermez
1.1.5. ESD Kaplama Yonteminin Kullanim Alanlan

ESD kaplama yonteminin uygulama alanlar1 agagidaki sekilde 6zetlenebilir

[7, 8];

- Niikleer, fosil ve jeotermal enerji uygulamalar

- Yiiksek sicaklik tiirbini kaplamalari

- Freze ve matkap ucu gibi kesici takim uygulamalari

- Yiiksek aginma direnci gerektiren tarim ve tekstil sanayi uygulamalari

- Yiiksek sicaklik sensorleri

- Modern spor ekipmanlari

- Kalip tamir ve kaplama uygulamalari

- Endiistriyel bicak ve kesici ekipmanlar

- Medikal uygulamalar (dental aletler ve implantlar)

- Otomotiv enddistrisi

- Ugak sanayii ve uygulamalar1

- Cesitli tamir ve dolgu uygulamalari (boru, valf parcalari vs.)

1.2. Mikro-Ark Oksidasyon (MAQO) Yontemi

Mikro-ark oksidasyon (literatiirde plasma electrolytic oxidation, spark
anodisation, micro-arc discharge oxidation seklinde de isimlendirilir) teknigi,
metallerin yiizey modifikasyonu amaciyla kullanilan bir elektro-kimyasal yiizey
islemidir. Temel olarak anodik oksidasyon (eloksal) yontemine benzer ancak daha
yiiksek potansiyel farklar1 (voltaj) kullanildigindan MAO tekniginde ylizeyde
elektrik desarjlar1 olusur. Potansiyel farki kritik bir seviyeyi gegtiginde plazma desarj
sartlar1 saglanmis olur ve anot ylizeyinde bir¢ok agidan cok iyi o6zelliklere sahip
oksit-bazli katmanlar olusur, ki bu 6zellikler klasik anodik oksidasyon teknikleriyle
elde edilememektedir [9].



Mikro-ark oksidasyonu tekniginde elde edilen kaplama, is pargasinin orijinal
malzemesinin kendi oksidine doniistiiriilmiis seklidir. Bu yontem kaplama
malzemesinin yiizeyde biriktirilmesiyle degil, ana malzemenin doniisiimiiyle
gergeklestirildiginden yiizeye miilkemmel seviyede yapisma Ozelligine sahiptir. Bu
oksit tabakasi sayesinde altlik malzemesinden c¢ok daha iyi seviyede asinma,

korozyon, siirtiinme, elektrik ve 1s1l 6zelliklere sahip bir kaplama elde edilmis olur.

Gelistirilen malzeme ylizey 6zellikleri sayesinde MAO teknigi genel olarak
tekstil makinelerinin komponentleri, ugak ve uzay sanayii ekipmanlari, mithendislik
ekipmanlar1 ve biyomedikal cihazlarin parcalarinda kullanilabilmektedir [10]. Ozel
olarak alliminyum, titanyum, niyobyum, zirkonyum, magnezyum ve alasimlarinin

ylizeylerinin oksidasyonu i¢in uygun bir yontemdir.

1.2.1. Tarihge

Elektrolizin temellerini olusturan desarj fenomeni neredeyse bir asir Once
Sluginov tarafindan kesfedilmis ve iizerinde daha detayli olarak 1930’larda
Glinterschultze ve Betz tarafindan calisilmigtir. Ancak pratik yararlar1 ancak
1960’larda McNiell ve Gruss’un Nb igeren bir elektrolitte anot olarak kullandiklari
kadmiyum {izerine ark desarj1 teknigi uygulayarak kadmiyum niyobat kapladiklari
zaman almabilmistir. 1970’ler boyunca ark desarji altinda aliiminyum anodun
oksitlenmesi konusunda Markov tarafindan da calismalar ve gelistirmeler yapilmistir.
Daha sonra 1980’lerde Rusya’da Snezhko ve ekibi cesitli metaller tiizerinde
yilizeylerinin oksidasyonu teknigi ve bu teknikten daha fazla faydalanabilme

imkanlar1 konusunda daha derinlemesine ¢alismalar yapmislardir [11].

1.2.2. MAO Sistemi ve Calisma Mekanizmasi

Mikro-ark oksidasyonu uygulanacak olan parca i¢i elektrolitik sivi
doldurulmus olan tanka konulur. Is parcasi giic kaynagma baglanarak elektro-
kimyasal sistemin i¢inde elektrotlardan biri (anot) olmasi saglanir. Elektrik akimin
diger ucu ise genellikle paslanmaz c¢elikten yapilan tank govdesidir. Elektrolitik sivi

¢ozeltisinin kompozisyonu ise uygulanacak degisik tipteki kaplamalar i¢in farklilik



gosterebilir. Asagidaki sekilde MAO sisteminin temel elemanlar1 goriilmektedir
(Sekil 1.4). Bu o6rnek sistemdeki elemanlar pencere (1), karistiric1 (2), elektrik
baglantilar1 (3), havalandirma (4), topraklanmis kasa (5), gii¢ iinitesi (6), is pargasi
(7), tank sogutma suyu (8), tank (9) ve yalitkan taban tabakasidir (10).

1 23 |J‘|'-|:-4
5 &

7 7

Sekil 1.4 — Mikro-ark oksidasyon sistemi [11]

Sistemin gili¢ kaynag1 parga yiizeyindeki mikro-ark ve plazma olusumu i¢in
gereken  elektrik  enerjisini  saglar.  Ayrica  farkli  kalinliklardaki  ve
kompozisyonlardaki yiizey islemlerinin uygulanabilmesine imkan veren bir gii¢
kontrol paneli vardir. I¢inde elektrolitik ¢ozelti stvismin bulundugu tankin genellikte
cozeltinin belirli bir sicaklik araliginda tutulabilmesi amaciyla sogutma {initesi
cikislart bulunur. Iletken olan tank gdvdesi izolasyon &zelligine sahip bir tabana
yerlestirilerek sistem yalitilmig olur. Tankin i¢inde islem esnasinda elektrolitik
¢Ozeltinin sirkiilasyonunu saglayan bir karistirict (mikser) bulunur. Ayrica techizatin
tizerinde elektro-kimyasal islemler gerceklesirken ortaya c¢ikan gaz ve buharin

ortamdan uzaklastirilmasini saglayan havalandirma (ventilasyon) {initesi bulunur.

Sisteme enerji verilerek islem basladiginda ilk olarak uygun elektrolitik ¢ozelti
icindeki is parcasinin ylizeyinde ince bir yalitkan oksit katmani (filmi) olusur. Voltaj
belirli bir kritik seviyenin iizerine ¢iktiginda, oksit katmaninin dielektrik direnci

kirilir ve bu da yiizey tlizerindeki ¢esitli noktalarda ark desarjlari olarak ortaya ¢ikar.

Mikro-ark oksidasyonun gerceklesmesi ii¢ ana adimda gdzlemlenebilir. 11k
adimda, yiizeydeki oksit katmanin diislik iletkenlige sahip cesitli bolgelerinde
dielektrik kararliligin kaybolmasiyla desarj kanallar1 olusur. Bu bdlgelerdeki
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malzeme meydana gelen elektron bombardimani sonucunda i1sinarak sicakligi
binlerce derece artar. Olusan kuvvetli elektrik alani yiiziinden anyonik elementler
kanalin icine dogru cekilirler. Bu sirada yiiksek sicakliktaki metal / alagim
elementleri eriyik halde olusan plazma kanalinda okside olurlar. Ikinci olarak, okside
olan pargaciklar kanaldan elektrodun kaplama ylizeyine ulasir ve bu noktadaki
kaplama kalinligini artirmis olur. Son adimda ise desarj kanali sogur ve reaksiyon
tiriinleri parcanin duvarinda birikir. Tiim bu islemler kaplama yiizeyi boyunca ¢esitli
farkli noktalarda defalarca tekrar eder ve kaplamanin / yiizey doniisiimiiniin

artmasini saglar.

MAO teknigi ¢ok-faktorlii bir islem oldugundan kaplamanin kalitesi elektrolit
ve alagimin kompozisyonu, elektrolitin sicakligi, iglem siiresi ve voltaj gibi

parametrelerle kontrol edilebilir.
1.2.3. MAO isleminin Avantajlar

Mikro-ark oksidasyon teknigi parcanin yilizeyine ¢ok iyi derecede yapismis
olan bir oksit tabakasi olusumuna imkan verdiginden 6zellikle yiizeyin mekanik ve
kimyasal davranislarinda iyi derecede gelismeler saglar. Teknigin avantajlari su

sekilde siralanabilir [12, 13];

- Geleneksel anodizasyon teknikleriyle kaplanmasi zor olan alagimlarda
uygulanabilir

- Yiiksek kaliliga sahip kaplamalar elde edilebilir (300 um’ye kadar)

- Yiizeyin islem Oncesinde ve sonrasinda 6zel bir sekilde hazirlanmasi
gerekmez

-Fiyati ucuz ve c¢evreye zarar vermeyen elektrolit ¢dozeltiler
kullanilabilir

- Yiiksek sertlige sahip yiizey 6zellikleri elde edilebilir

- Her tiirlii sekle sahip parganin tiim i¢ ve dis ylizeylerine uygulanabilir

- Techizat ve uygulama oldukca pratik ve kolaydir

- Geleneksel tekniklere gore prodiiktivitesi yiiksek seviyededir (20 kat
kadar)



- Diistik kurulum maliyeti

- Cevreyi kirleten atiklar liretmediginden karmasik aritma sistemleri

gerekmez

1.2.4. MAO Sisteminin Kullanim Alanlar

Mikro-ark oksidasyon teknigi sagladigi avantajlar sayesinde giiniimiizde pek

cok alanda ylizey iyilestirme teknigi olarak kullanilmaktadir. Bu alanlar asagidaki

tabloda 6zetlenmistir (Tablo 1.1) [12].

Tablo 1.1 — Mikro-ark oksidasyonu tekniginin kullanim alanlar1

Kaplama Tipi

Uygulama Alam

Asinma direnci

amagcl

- Silindir-piston {initeleri
- Su tiirbini mil yataklar

- Kompresor ekipmanlari

Korozyon direnci

amagcli

- Ugak, uzay mekigi, otomobil, motosiklet sasi ve
govde komponentleri

- Cesitli ev aletlerinin 1sitma ve yiizey komponentleri

Sirtinme direnci

azaltilmasi

- Su tiirbinlerinin ve kompresdrlerin rulman elemanlari

- Elektrikli ttiilerin tabanlari

Dielektrik

- Kimyasal laser

- Voltaj stabilizatorleri
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2. DENEYSEL UYGULAMA ve BULGULAR

2.1. Kaplama Numunelerinin Hazirlanmasi

Kaplama prosesinde kullanilacak numuneler St37 ¢elik malzemeden, 10x10x10
mm Olciisiinde kiip seklinde kesilerek hazirlanmistir (Sekil 2.1). 10x10 mm’lik kare
kesitli ¢elik cubuk Struers marka Minitom model hassas disk kesicilerde birer cm

uzunlugunda kesilerek 5 adet kiip numune elde edilmistir.

wiwi 0l

10 mim,

Sekil 2.1 — 10x10x10 mm’lik ¢elik numune
2.2. ESD Metoduyla Kaplama Islemi

Calismamizdaki amacg c¢elik {izerinde seramik bazli bir koruyucu tabaka
olusturmaktir. Bunun i¢in ¢elik altlik {izerine ESD metoduyla Ti alasimi kaplanmis
ve bu kaplama iki farkli metotla TiO,’e doniistliriilmeye ¢alisilmistir. Bu metotlardan
bir tanesi kaplanmis numuneyi atmosfer sartlarinda 900°C ‘de tavlamaktir, digeri sivi

icerisinde Mikro-Ark Oksidasyonuna tabi tutmaktir.

ESD kaplama islemi tasmnabilir bir ESD {initesi ile gerceklestirilmistir.
Kaplamada kullanilan elektrotlar %94 Ti ve %6 Al’dan olusmaktadir.

Kaplama islemine baslamadan 6nce kiip seklindeki ¢elik numune kaplanacak
ylizeyi iste gelecek sekilde mengeneyle sikistirilmistir. Mengenenin elektrik

devresine bagli olmasi sebebiyle celik numune katot, elektrot ise anot olarak
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gorevlendirilmistir. Daha sonra gii¢ lnitesi calistirilarak Ti elektrot numunenin
yilizeyinde ark olusumu saglayacak sekilde yiizey lizerinde elle hareket ettirilmis ve
kaplama uygulanmistir. Islem yapilirken elektrot yiizeye bastirlmadan kendi
agirhigina birakilmis ve ayni zamanda saga ve sola hareketler ettirilerek ylizey
tizerinde gezdirilmis ve bdylece kaplamanin bosluk kalmayacak sekilde olugmasi

saglanmistir.

Ti elektrot ile numunenin sirayla 6 ylizeyinin tiimii, kenarlarinda bogluk
kalmayacak ve kaplama yiizeyleri siireklilik saglayacak sekilde kaplanmistir. Her
ylzeyin kaplamasi tamamlandiktan sonra par¢a mengeneden sokiilmiis ve diger
kaplanacak ylizey iiste gelecek sekilde tekrar baglanarak kaplama en son yiizey de

kaplanana kadar her yiizey i¢in ayni sartlarda tekrar edilmistir.

Yapilan ESD kaplamasinda giic kaynaginin kontroliinde 100 ps’lik siirelerle
100 A’lik akim pulslar1 uygulanmistir. Uygulanan akim ¢evrimi kare dalga
formundadir (Sekil 2.2).

i 100 ps

0000007

Sekil 2.2 — ESD lsleminde Uygulanan Akim Pulslar1 Grafigi

ESD uygulamasi sonucunda yiizeyde Ti bazli bir kaplama elde edildigi ancak

Ti0O, olusmadig1 X-Ray analizlerinde tespit edilmistir (Sekil 2.6, Sekil 2.7).
2.3. Tavlama Islemi

ESD teknigiyle Ti kaplanmis c¢elik numunelerden bir tanesi kaplamanin
uygulanmasindan sonra 900°C’lik firinda atmosferik sartlarda 2 saat siireyle
bekletilerek yiizeyinin TiO;’ye doniistiiriilmesi planlanmistir. Tavlama igleminin

gerceklestirilmesi ig¢in Carbolite marka 1200 °C yatay/dikey tiip firm kullanilmistir.
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Numune firinda 2 saat bekletildikten sonra tavlama islemine ara verilerek
firindan c¢ikarilmis ve yilizeyin X-Ray analizi yapilmistir. Analizden sonra tekrar
firma konularak 2 saat daha bekletilmis ve toplam 4 saatlik tavlamanin ardindan
isleme ara verilerek bir X-Ray analizi daha yapilmistir. Daha sonra tekrar firina
konulan numune toplam tavlama siiresini 6 saat yapacak sekilde 2 saat daha firinda
bekletilerek X-Ray analizi alinmistir. Analizlerde TiO, olusumu tespit edilememistir.
Tavlama sonucunda Fe,Os’lin en kararl (stable) faz olarak olustugu belirlenmistir.
Yiizeyde TiO, olusmamasini, Ti’un 2 saat ve daha uzun siirelerde 900°C’de numune

icerisine diflize olmasina baglayabiliriz.

Titanyumun difiize olmasina firsat vermeden oksitleyip
oksitleyemeyecegimizi anlamak i¢in bir bagka numuneye daha kisa siireli tavlama
islemi uygulanmistir. ESD ile Ti kaplama yapildiktan sonra ikinci numune 900°C’de
10 dakika ve toplam 25 dakikayi1 dolduracak sekilde tavlanmistir. Numune firina
konulduktan 10 dakika sonra c¢ikarilarak X-Ray analizi yapilmis ve tekrar firina
birakilarak 15 dakika daha bekletilmistir. Bu siire sonunda da firindan ¢ikarilarak X-
Ray analizi alinmistir. Analizlerde numune yiizeyinde TiO, olusumu saglandigi

belirlenmistir.

Yapilan analizlerin sonuglar1 Tablo 2.1.’de verilmistir.

2.4. MAO Teknigi ile Yiuzey Kaplamasi1 Uygulanmasi

Tim yiizeyleri ESD yontemiyle Ti kaplanmis olan numunenin atmosfer
sartlarinda tavlanmasi neticesinde {izerinde seramik bazli bir koruyucu kaplama elde
edilemediginden dolay: ikinci bir islemle Ti kaplamanin metal okside doniistimiinii
saglamak icin MAO (Mikro-ark oksidasyon) teknigi uygulanmistir. Uygulamada 0.7
m”’lik MAO tanki ve elektriksek gii tinitesi olarak da MDO-100 model, 100kW’lk

bir sistem kullanilmustir.

MAO islemi uygulanmadan 6nce kiip seklindeki numunenin bir yiizeyinin
ortasinda parganin sabitlenmesine ve ayni zamanda elektrik akiminin verilebilmesini
saglayacak baglantinin yapilabilecegi bir yuva hazirlanmistir. Bunun i¢in bir delik

acilarak i¢ine dis c¢ekilmistirr. MAO cihazinin giic kaynagindan gelen elektrik
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akiminin pargaya iletilmesini ve parganin MAO tankinin i¢inde asili kalmasini
saglamas1 amaciyla numuneye bir aliiminyum kablo vidalanmigtir. Vida daha 6nce
hazirlanmis olan delige takilmistir. Yalitkan tabaka kapli aliiminyum kablonun
numune ile birlesen kisminin elektrolit siviyla temas etmemesi amaciyla iizeri teflon

bant ile sikica sarilarak yalitilmistir.

Tankin igerisinde bulunan ve numune yiizeyinin oksidasyonunu saglayacak
elektrolitik ¢ozeltinin hazirlanmasi i¢in oncelikle tanka 100 litre saf su konmustur.
Daha sonra bu suyun bir kismi bir kaba alinarak bu kabin iginde ¢dzeltiye
karistirilacak ilk madde olan toz halindeki Na;PO4 katilmistir. Karisim orani 1.65g/1
oldugundan dolay1 100 litre i¢in 165 g Na3;PO4 konulmustur. Bu madde kabin
icindeki suda iyice karistirilarak ¢oziiliir. Bu islem tamamlandiktan sonra karigimin
ikinci maddesi olan NaAlO, de kaba eklenmistir. Bu maddenin karisim orani 8 g/l
oldugu i¢in 100 litrelik ¢ozeltiye 800 g NaAlO, katilmistir. Bu madde de daha 6nce
kabm iginde ¢dziilmiis olan NasPOy ile birlikte iyice karistirilmistir. ki madde de
kabin i¢inde ¢oziildiikten sonra timii MAO tankinin i¢ine bosaltilarak saf suyla

karigmasi saglanmustir.

Kablonun ucuna vidalanan kaplama yapilacak numunenin, kablonun MAO
tinitesi lizerinde bulunan bakir iletken hatlara asilmasiyla ¢ozeltiye tam olarak

batmasi temin edilmistir.

Tankin havalandirma sistemi ve tankin i¢indeki elektrolit ¢ozeltinin
sicakliginin belirli bir seviyede tutulmasim1 saglayacak olan sogutma sistemi

calistirilarak sirkiilasyon baslatilmistir.

Gii¢ sistemi ¢alistirilarak MAO uygulamasi baglatilmistir. Uygulamada Uk =
170V (katot voltaji) ve Ua = 550V (anot voltaji) olarak kullanilmistir. Secilen
kapasitans degeri numunenin kaplamaya maruz kalacak ylizey alani mertebesiyle

dogru orantili olarak 50 uF olarak secilmistir.

Islemin uygulama siiresi, kaplama ilerleme hizinin yaklasik olarak 0.6 ~ 0.7

um/dakika oldugu hesaba katilarak belirlenmistir. Buna gore kaplama 20 dakika
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siiresince uygulanmig ve numunenin yiizeyi bu siire boyunca mikro-ark

oksidasyonuna maruz birakilmistir.

Islem tamamlandiktan sonra enerji kesilerek numune tankin icinden ¢ikarilmis
ve lizerinde vida baglantisiyla takili olan kablo sokiilmiistiir. Daha sonra kaplama

yapilan parca suyla durulanmis ve kurutma makinesiyle kurutulmustur.

2.5. Optik Mikroskopta Kaplama Kalinhg Olciimii

Celik numunelerden bir tanesi, yiizeyi ESD ile Ti kaplama yapildiktan ve
firrnda 25 dakika tavlandiktan sonra hassas disk kesiciyle ikiye kesilerek optik
mikroskopta kaplama kalinligr dl¢limii i¢in kesiti alinmistir. Kesiti alinan numune
bakalite oturtularak optik muayeneye hazir hale gelmesi i¢in sirasiyla 320, 500, 800,
1000 ve 1200 gritlik zimparalarla Struers Labopol-5 marka parlatma cihazi
kullanilarak parlatilmistir. Daha sonra 3 um’lik pasta ile keceyle parlatma

uygulanmistir. Numune %35°lik Nital ile daglanmistir.

Optik analize hazir hale getirilen numune Olympus marka GX-51 model optik
mikroskop altinda incelenmistir. Fotograflar 100X biiyiitme orantyla alinmistir.
Numunenin yiizeyindeki kaplamanin alinan kesit {izerinden incelenmesi sonucunda
titanyum bazli kaplamanin 30-40 pm arasinda bir kalinhiga sahip oldugu

belirlenmistir (Sekil.2.3).

- Althk (Celik)

Ti-bazh kaplama

Sekil 2.3 — ESD ile Ti kaplanan ve 25 dk tavlanan numunenin kesitinin optik

mikroskop goriintiisii
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ESD ile Ti tabakasi olusturulmasinin ardindan 6 saatlik siireyle tavlanan diger
numunenin st yiizeyinden de meydana gelen olusumla ilgili fikir vermesi amaciyla
optik goriintli alinmistir. 200X biiyiitme oraninda alinan fotograf Sekil 2.4’te

verilmistir.

Sekil 2.4 — ESD ile Ti kaplanan ve 6 saat tavlanan numunenin yiizeyinden

alian optik mikroskop goriintiisii

2.6. X-Ray Difraktometre Analizleri

Numunelerin ESD kaplamasi uygulanmadan once, ESD ile Ti kaplama
uygulandiktan sonra, tavlama islemi boyunca belirli araliklarla ve mikro-ark
oksidasyonu teknigiyle kaplama gergeklestirildikten sonra X-Ray Difraktometre
cihazinda analizleri yapilmistir. Analizler RIGAKU marka D/Max 2200 model,
CuKo radyasyonu kullanan (1.54050 A) ve 40kV / 40 mA’de caligan bir

difraktometre ile yapilmustir.

Tiim numuneler i¢in X-Ray Difraktometre analizi sonuglar1 ve ylizeyde tespit

edilen olusumlar Tablo 2.1°de liste olarak verilmistir.



Tablo 2.1 — Tiim numunelerin X-Ray Analizi Sonuglar1
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OLCUM

UYGULAMA

ANALIZ SONUCU

1 Kaplamasiz Celik altlik numune Fe
2 ESD ile tek yiizey Ti kaplama Ti-bazli olusum ve Fe
3 ESD ile tiim yiizeyler Ti kaplama Ti-bazli olusum ve Fe

ESD ile Ti Kaplama
4 .

900 °C /2 saat Tavlanmis Fe;0; (hematit)

ESD ile Ti Kaplama Fe
S . Fe,0s (hematit)

900 °C / 4 saat Tavlanmis Fe Fe,O4 (magnetit)

ESD ile Ti Kaplama Fe
6 Fe,0; (hematit)

900 °C / 6 saat Tavlanmis Fe Fe,O4 (magnetit)

. . Fe

. ESD ile Ti Kaplama Fes05 (hematit)

900 °C / 10dk Tavlanmis Fe Fe,O4 (magnetite)

TiO; (rutil)
. . Fe

o ESD ile Ti Kaplama Fe,05 (hematit)

900 °C / 25dk Tavlanmis Fe Fe,O4 (magnetite)

TiO; (rutil)

9 MAO Kaplama AlOs (aliiminyum oksit)

Al,O3 (corondum)
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Sekil 2.5 - Kaplamasiz Celik altlik numunenin X-Ray grafigi
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Sekil 2.13 - MAO ile kaplama yapilmis numunenin X-Ray grafigi
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2.7. SEM Analizleri

ESD ile tiim ylizeyleri Ti kaplama yapilmis olan bir numune ve ESD ile tim
yiizeyleri Ti kaplandiktan sonra mikro-ark oksidasyonu ile ikinci bir kaplama
tabakasi olusturulmus olan bir diger numunenin kesitleri alinmis ve taramali elektron
mikroskobu (SEM) analizi i¢in hazirlanmistir. Taramali elektron mikroskobu

incelemesi i¢in Philips marka XL-30 model bir SEM cihazi kullanilmistir.

Kesit iizerinden kaplama kalinligi olglimii ve line-EDX taramasi yapilacak
olan numuneler disk kesiciyle ikiye kesilmistir. Kesiti alinan numuneler bakalite
oturtularak sirastyla 320, 500, 800, 1000 ve 1200 gritlik zimparalarla Struers
Labopol-5 marka parlatma cihazi kullanilarak parlatilmigtir. Daha sonra 3 pum’lik

pasta ile kegede parlatma uygulanmistir. Numuneler %5°lik Nital ile daglanmustir.

ESD ile tiim yiizeyleri Ti kaplanan numune yiizeyinden SEM ile alinan yiizey
goriintlistinde kaplamanin morfolojisi goriilmektedir (Sekil 2.14). Bu goriintiide
kaplamanin uygulanmasi esnasinda meydana gelen sivi mikro-damlaciklarin yiizeye

carpmast sonucunda yiizeyde sagilarak katilasmis (splash) oldugu goriilmektedir.

AccV Spot Magn WO ———————| 500um
160KV30- 126 =69 o .

Sekil 2.14 — ESD teknigiyle Ti kaplanmis olan numunenin SEM ile alinmig

ylizey morfolojisi goriintiisii
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ESD ile Ti kaplanmis olan numuneden hazirlanan kesit iizerinden SEM ile
goriintii alinmis ve kaplama kalinlig1 6l¢iilmiistiir. Yapilan 6l¢iimde uygulanmis olan

Ti kaplamanin kalinliginin 39.1 um oldugu tespit edilmistir (Sekil 2.15).

> Kaplama (Ti)

Sekil 2.15 — ESD teknigiyle Ti kaplanmis olan numunenin kesitinin SEM

goriintiisii tizerinden yapilan kaplama kalinlig1 6l¢timii

ESD ile tiim yiizeyleri Ti kaplanan numune yiizeyinde yapilan SEM/EDX
analizi sonucunda O, Al, Ti ve Fe elementleri belirlenmistir. Analiz sonuclar1 ve
elementlerin yiizde oranlar1 Tablo 2.2’de verilmistir. EDX grafigi Sekil 2.15°de

goriilebilir.

Tablo 2.2 — ESD teknigiyle Ti kaplanmis olan numunenin SEM/EDX Analizi

Oransal Sonugclari

Element | Agirhik (%) | Atomik (%)
OK 8.72 22.96

AIK 3.49 5.45

TiK 43.24 38.01

FeK 44.54 33.58

Total 100.00 100.00
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Sekil 2.16 — ESD teknigiyle Ti kaplanmis olan numunenin SEM/EDX analizi

Asagidaki sekilde ESD teknigi yapilan Ti kaplamanin ardindan bu tabakanin
mikro-ark oksidasyonu ile farkli bir tabakaya doniistiiriilmesinden sonra celik
numunenin yiizeyden alinan SEM gorlintlisiic bulunmaktadir (Sekil 2.17). Bu
goriintide MAO sonucunda par¢a ylizeyinde biriken aliiminyum oksidin graniiller

seklinde bir dagilim sergiledigi ve diizgiin yayildig: tespit edilmistir.

Sekil 2.17 — MAO uygulanmis olan Ti kapli numunenin SEM ile alinmis ylizey

morfolojisi gorlintlisii

MAO ile olusturulan ve metalik Ti tabakasinin kismi olarak metal-okside
doniistiiriilmiis oldugu tabakanin ve altindaki daha 6nce ESD ile uygulanmis olan
metalik Ti kaplamanin bir arada goriilebildigi kesit alinmis numunenin SEM
goriintlisi Sekil.2.18’de verilmistir. Bu goriintiide en iistteki metal-oksit tabakasinin
kalinlig1 18.3 um olarak, daha 6nce ESD teknigiyle uygulanmis olan Ti kaplamanin
da ylizeyden 36.5 um asagiya kadar ulastig 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 2.18 — MAO uygulanmis olan Ti kapli numunenin kesitinin SEM

goriintiisii tizerinde yapilan kaplama kalinlig1 6l¢timii

ESD ile yapilan Ti kaplamanin {izerine MAO uygulanmis olan numuneden
aliman kesit {izerinde ayrica line-EDX taramasi uygulanmis ve yiizeyden itibaren
althiga dogru elementlerin dagiliminin ne sekilde degistigi belirlenmistir (Sekil 2.18).
Buna gore en istteki katmanda Al’nin miktar olarak daha fazla oldugu ve altliga
dogru azaldigi goriilmektedir. Altlikla {ist katman arasindaki ESD ile olusturulmus
kaplama boliimiinde altlik ile birlesim kesitinden itibaren Ti oraninin yiiksek oldugu
ancak MAO ile olusturulmus st katmana yaklastikga azaldigi ve iist katman

icerisinde neredeyse bulunmadigi tespit edilmistir. Altlig1 olusturan Fe ise yalnizca

Ti katmaninin i¢inde goriilmiis ylizeye dogru yaklastikca azalmig ve yok olmustur.
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Sekil 2.19 — MAO uygulanmis olan Ti kapli numunenin line-EDX goriintiisii

ESD ile yapilan Ti kaplamanin iizerine MAO uygulanmis olan numune

ylizeyinde yapilan SEM/EDX analizi sonucunda O, Al, Ti ve Fe elementleri

belirlenmistir. Analiz sonuglar1 ve elementlerin yiizde oranlar1 Tablo 2.3’te

verilmigstir. EDX grafigi Sekil 2.20°da goriilebilir.

Tablo 2.3 — MAO uygulanmig olan Ti kapli numunenin SEM/EDX Analizi

Oransal Sonugclari

Element | Agirhik (%) | Atomik (%)
OK 43.96 60.53

AIK 39.92 32.60

PK 0.52 0.37

TiK 5.22 2.40

FeK 10.38 4.10

Total 100.00 100.00
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Sekil 2.20 — MAO uygulanmis olan Ti kapli numunenin SEM/EDX analizi
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3. SONUCLARIN YORUMLANMASI

3.1. ESD ile Ti Kaplama ve Tavlama Islemi

Bu c¢alismada, ¢elik malzemenin ylizeyinde koruyucu bir oksit tabakasi
olusturmak amaciyla iki farkli teknik denenmistir. ilk olarak kesilerek kiip sekline
getirilen numunenin yiizeyine ESD yontemiyle Ti kaplama yapilmistir. Kaplama
yapilmadan ©6nce numunenin yilizeyinden alinan X-Ray analizinde Fe oldugu

dogrulanmigtir (Bkz. Sekil 2.4).

Kaplama isleminden sonra ise yiizeydeki Ti kaplamanin sert ve koruyucu
Ozellige sahip olan seramik bazli titanyum okside doniistiiriilmesi i¢in numune
oksidasyona maruz kalmasi amaciyla atmosferik ortamda 900°C’de tavlanmustir.
Ancak uygulamanim sonunda titanyum oksit olusumu belirlenememistir. Iki saatlik
tavlama isleminden sonra numune yiizeyinde hematit olustugu tespit edilmis, dort ve
alt1 saatlik tavlama sonrasinda ise hematit haricinde magnetit olustugu gozlenmistir

(Bkz. Sekil 2.8, Sekil 2.9, Sekil 2.10).

Bu sonuglara ve numune yiizeyinden alinan SEM goriintiilerine gore tavlama
siiresince, Ti kaplama islemi neticesinde yiizeyde kaplamayla tam olarak ortiilmemis
noktalardan (bosluk, pore), ylizeyinin ince olmasinin da etkisiyle kaplamaya oksijen
atomlarinin niifuz ederek Fe ile birlestigi yorumu yapilabilir, ayn1 anda kaplama
tabakasindaki titanyumun ¢elik igerisinde difiize olmasiyla tabaka islem siiresince
kaybolmustur. ESD ile yapilan kaplamada elektrodun elle yiizey {izerinde hareket
ettirilerek uygulanmis olmasindan dolay1 yeterince homojen bir tabaka meydana
gelmemis olmasi olasidir. Ayrica islemin mekanizmasi geregi elektrotla altlik arasina
olusan plazma kanalindan gegen ve kaplanan malzeme ylizeyine ¢arparak cevreye
sigrayan (splash olusumu) kaplama maddesi, bu sebeple diizgiin dagilimli ve bosluk
birakmayacak sekilde her noktayi orten bir tabaka olusturamayabilir. Bununla
birlikte tavlama siiresi uzun oldugundan oksijenin bosluklardan siirekli olarak altlik
malzemesine ulagsmasiyla (titanyum tabakanin ¢elik icerisine difiize olmasinin da

yardimiyla) ¢elik malzeme oksitlenmis ve kaplama tabakasi 6zelligini kaybetmistir.
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Tavlama islemi daha kisa siireyle uygulanmak suretiyle bir diger ESD ile Ti
kaplanmis olan numune i¢in tekrarlanmistir. Boylece titanyum ¢elik icerisine difiize
olmadan oksitlenmeye calisilmigtir. Bu tavlama isleminde siire daha kisa tutulan
numune ilk olarak 900°C’de 10 dakika daha sonra da 15 dakika olmak iizere toplam
25 dakika bekletilmistir. Numune yiizeyinde yapilan X-Ray analizinde TiO; (rutil)
olusumu tespit edilmistir (Bkz. Sekil 2.12). Bu uygulamada tavlama siiresinin uygun

se¢ilmesi sonucunda titanyum oksit kaplama tabakasi elde edilebildigi sdylenebilir.
3.2. ESD ile Ti Kaplama ve MAO islemi

Mikro-Ark Oksidasyon en yaygin olarak aliiminyum ve onun alagimlarinda
uygulansa da titanyum ve onun alasimlarinda da pek ¢ok uygulamalart mevcuttur.
Bizim yaptigimiz bu c¢alismada da bu iki metalin kompleks Ozelliklerinden
faydalanilmak istenmis ve c¢elik numune {izerine once ESA yontemle titanyum
alagim biriktirilmis daha sonrada Al tuzlarin1 (NaAlQ,) igeren bir elektrolit i¢inde

numunemiz MAO prosese maruz birakilmistir.

ESA proses sonucu celik altlik (substrate) {izerinde olusturdugumuz Ti alagim
esasli kaplamanin en iist yiizeyi yaklagik 30-40 um’lik ince bir seramik tabaka (TiO,)
dir (Bkz. Sekil 2.15). Bu tabaka dielektrik 6zelliginden dolayr MAO proses
esnasinda elektrolitin icinde MAO prosesin calisma felsefesinde yatan bariyer gibi
davranmaktadir. ESA kaplamada hi¢ istenmese de olusan mikro catlaklar ve mikro
porlar (bosluklar) daha sonra maruz kalinan MAO proseste bir avantaja doniisiip
anodik desarjin gerceklestigi mikro plazma kanallar1 vazifesi gormektedir. Proses
esnasinda da bu mikro plazma desarj kanallarindan pek cok sayida aktif hale

gecmesinden dolayi tiim ylizeyin parlak bir goriiniim aldig1 gozlenmistir.

EDX sonuglarindan da anlagilmaktadir ki MAO proses neticesinde olusturulan
aliminyum oksidin farkli fazlarimi igeren tabakaya bu kanallardan metal iyonlarin
transferi sonucu altliktan ve ESD kaplamadan gelen Fe, Ti atomlar1 da niifuz etmistir

(Bkz. Tablo 2.3).
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X-Ray sonuglarina gére MOA proses sonucu olusturulan tabakada da iki farkl
AlLOs—a (corrondum) ve Al,Os-y fazi tespit edilmis bunlardan daha sert olan
corrondumun oraninin daha az oldugu gozlenmistir (Bkz. Sekil 2.13). Fakat oksit
tabakanin kalinligi arttirildigr takdirde yani MOA prosesin siiresinin arttirilmasi ile
bu oranin Al,O3;—a (corrondum) dan yana degisecegi asikardir. Ayrica Sekil 2.18°de
goriilen MAO ile doniistiiriilmiis kaplamanin kalinlig1 proses siiresi ile dogru orantili
olarak degiserek islemin devam ettirilmesi durumunda tiim katmanin metal okside
dontismesine yol agabilir. X-Ray sonuclarinda Al,Os pikleri disinda kalan ve kaynagi
tespit edilmemis olan piklerin ortamdaki impiiritelerle Al ve Ti’un kompleks

bilesiklerinden kaynaklandig: diigiiniilmektedir.

SEM goriintiilerinden de anlasilmaktadir ki, MAO sonucu olusan tabakanin dis
ylizeyinin morfolojisi graniil ve porlu bir yapidan olusmaktadir (Bkz. Sekil 2.17).
Olusan tabakanin bu yapisi, MAO esnasinda her bir ¢atlak ve por bir mikro ark
bolgesi gibi davrandigindan elektrolit i¢inden gelen ergimis aliimina’nin hizli bir

sekilde sogumasi ile olugmaktadir.

Celiklerin tizerine plazma, termal sprey, vb. metotlarla degisik seramik oksit
kaplamalar yillardir yapilmaktadir. Bu calismada da benzer bir seramik oksit
tabakasinin (Al,O3) ESD prosesine ilaveten MAO prosesinin uygulanmasiyla elde
edilebildigi gosterilmistir. Calismamizdaki temel amag¢ da boyle bir kaplamanin bu
proseslerle elde edilip edilemeyeceginin tespit edilmesi idi. Ancak bu metotla elde
edilen kaplamanin altlikla yapigma mukavemeti yapigma test metotlart (pull-off testi)
ile incelenmediginden, bu metodun geleneksel seramik oksit kaplama metotlarina

gore bir avantajinin olup olmadigi sonucuna varilamamustir.
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