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Oz

Magnezyum alagimlar1 yiiksek 6zgiil dayanimlari nedeni ile otomotiv ve havacilik sektorlerinde siklikla kullanilan alagimlardir.
Alasimlarin aginma ve korozyon dayanimlarii arttirmaya yonelik yogunlasan ¢esitli calismalar siirdiiriilmektedir. Yapilan ¢alisma,
WE43 magnezyum alagimin tantal-oksit ile kaplanmasi ve karakterizasyonunu icermektedir. WE43 magnezyum alasimina RF
sigratma yontemi ile tantal-oksit kaplamalar uygulanmigtir. Kaplama iglemi oncesi yilizeylere uygulanan asit agindirma isleminin
etkisini gdzlemleyebilmek amaciyla, HSO4 ve HCl asit karigimlari kullanilmig ve numuneler asit ile 25, 45, 65 ve 85 °C’de parlatma
sonrasi asit agindirma iglemine tabi tutulmustur. Uygulanan asit agindirma islemlerinin kaplanmis yiizeylere etkileri ¢alisma
kapsaminda incelenmistir. Uygulanan islemlerin kaplama oncesi yiizey morfolojisine, yiizey ile kaplama tabakasi arasinda olusan
metaliirjik baga ve kaplama sonrasi yiizey 6zelliklerine olan etkileri taramali elektron mikroskobu, enerji dagilim spektroskopisi, X-
1g1n1 taramasi ve kesitten alinan kaplama kalinlik 6lglimleri ile incelenmistir. Calisma sonucunda, kaplama Oncesi ylizeylerde
farkliliklar oldugu, catlakli ve asinmig alanlar gézlemlendigi ve buna ragmen ylizeylerde ¢atlaksiz/g6zeneksiz, siirekliligi olan ve
homojen kaplama tabakalar1 elde edildigi tespit edilmistir. Uygulanan yiizey iglemleri yiizey kimyasinda ve morfolojisinde ¢esitli
degisikliklere neden olmustur. Kaplama kalmliklar1 2,52+0,02 pm olarak elde edilmistir.
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Abstract

Magnesium alloys are frequently used in the automotive and aerospace industries due to their high specific strength. Various studies
are carried out to increase the wear and corrosion resistance of alloys. The study includes the coating and characterization of WE43
magnesium alloys, with tantalum-oxide. Tantalum-oxide coatings were applied to WE43 magnesium alloy by RF sputtering method.
In order to observe the effect of acid etching applied to the surfaces before the coating process, H.SO4 and HCI acid mixtures were
used and the samples were subjected to acid etching after polishing at 25, 45, 65 and 85 °C, with in contact with the acid. The effects
of the applied acid etching processes on the coated surfaces were investigated within the study. The effects of the applied processes
on surface morphology before coating, the metallurgical bond formed between the surface and coating layer and the surface
properties after coating were investigated by scanning electron microscopy, energy distribution spectroscopy, X-ray scanning and
coating thickness measurements taken from the cross section. As a result, it was determined there were differences in the surfaces
before the coating, cracked and worn areas were observed, and nevertheless, crack-free/non-porous, continuous and homogeneous
coating layers were obtained on the surfaces. The applied surface treatments caused changes in the surface chemistry and
morphology. Coating thicknesses were obtained as 2.52+0.02 um.
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1. Giris

En hafif yap1 malzemelerinden biri olan magnezyum (yaklasik 1,7 g/cm®), aliiminyumun (yaklasik 2,7 g/cm®) 2/3°ii kadardir. WE43
Mg alagimi, 6zellikle 250°C’ye kadar kullanilabilen yiuksek mukavemetli Mg alasimlari grubundadir (Ignat vd., 2004; Kubasek vd.,
2019). itriyum (Y, ag. %3,42) ile Neodimyum (Nd, ag. %2,42) nadir toprak elementlerini biinyesinde barindirmakta olup (Zucchi vd.,
2006), mukavemetleri 350-400 MPa kadardir (Antion vd., 2003). Bu alagimmn en 6nemli avantaji diisitk yogunluguna ragmen {istiin
performans sergilemesidir. Bu 6zelligi sayesinde havacilik ve uzay araglarinda, otomotiv sektoriinde tercih edilmektedir. Ayrica bu
sektorlerin yani sira mitkemmel biyouyumluluklari ve mekanik uyumluluklari nedeni ile bozunabilir vidalar, plakalar ve hatta stentler
olarak da biyomalzeme alaninda kullanim1 mevcuttur ve yapisinda bulunan Y ve Nd elementlerinin sagladigi1 koruyucu tabaka sayesinde
diger Mg alagimlarma kiyasla ¢ok daha iyi bir korozyon dayanimi sergiler (Kubasek vd., 2019; Cao vd., 2016; Byun vd., 2020). Her
ne kadar diger Mg alagimlarina gére daha iyi korozyon dayanimina sahip olsa da Cl" ve F iyonlar igeren ortamlardaki uygulamalar
icin pek tercih edilmemektedir. Bu ortamlarda ortaya ¢gikan korozyon, malzemenin bozunarak islevini yitirmesine sebep olmaktadir
(Pereira vd., 2021). Mg, oksidasyon islemi sirasinda yiizeyde film olusturacak olsa da filmin ince olmasi ve kompakt olmamasi
nedeniyle korozyon direncinin gelistirilmesi son derece simirlidir. Ancak 6zellikle kaplama, alasimlama ve 1s1l islem ile Mg alagiml
tirtinlerin korozyon direncini arttirmak mimkiindir (H&nzi vd., 2009; Yang vd., 2020; Hohlinger vd., 2017). Tantal elementi ise
biyomedikal, optik, kimya, endiistrisi uygulamalarda korozyon dayanimi saglamak i¢in kullanilan, yiiksek korozyon dayanimina sahip
bir elementtir. (Gl vd., 2020; Chen vd., 2019; Chang vd., 2014). a-Mg matrisi (anot) ve ikincil fazlar (katotlar) arasinda olusan farkli
elektrot potansiyelleri nedeniyle, Mg alasimlar1 galvanik korozyona karsi olduk¢a hassastir, bu nedenle Mg alasimlarinda yerel
korozyon siklikla gozlenir ve bu da Mg alagimlarinin korozyon direncinin diigmesine neden olur (Cao vd., 2016).

Yapilan ¢aligmanin amaci magnezyum ve alasimlari iizerinde catlaksiz ve homojen bir kaplama eldesinin saglandigi kaplamalar
olusturmak ve birgok avantaja sahip bu alagim gruplarinin yiizey 6zelliklerinin gelistirilerek uygulamalarda kullanilabilirliginin
arttirilmasidir. Bu amagla seyreltilmis H,SO4 ve HCI asit karigimu ile farkli sicakliklarda uygulanan yiizey asindirma iglemi sonrasi RF
sigratma yontemi ile tantal oksit kaplanan yapilarin morfolojisine olan etkisi incelenmistir. 25, 45, 65 ve 85 °C sicakliklarda 5’er dakika
siire ile bekletilen WE43 Mg alasimlar1 kaplanmis ve karakterize edilmistir. incelemeler, yiizeyden ve kesitten yapilan taramali elektron
mikroskop goriintiilemelerini, elektron dagilim spektrum 6l¢iimlerini ve X-1s1n1 kirinimi taramalarini kapsamaktadir.

2. Malzeme ve Metot

WE43 alasimi (Kimyasal Bilesim % ag.; 2.5-3.5% Nd, 1.4-4.2% Y, <1% (Fe, Al, Zn, Ni, Mn, Cu, Zr ve kalan Mg) 50mm uzunluk ve
20 mm ¢apinda silindirik ekstriize gubuk seklinde temin edilmistir. Alasim ¢ubuk 4 mm kalinliklarda dilimlenmistir. Numunelerin
enine kesitleri 2500 gride kadar SiC zimpara kagitlar1 ile zimparalanmis ve sonrasinda yag bazl parlatma soliisyonlari ile parlatilmstir.
Parlatma islemi sonrasi uygulanan asit ile agindirma islemlerinde H,SO4 ve HCI asit karisimi kullanilarak 25, 45, 65 ve 85 °C
sicakliklarda 5’er dakika bekletilmesi suretiyle ylzeylerin aktif hale getirilmesi saglanmistir. Daha 6nce yapilan ¢alisgmada da
yiizeylerin asit ile muamele edilmesinin yiizey morfolojilerine olumlu etkileri tespit edildiginden bu ¢alisma i¢in de bu prosedirler
uygulanmugtir (Gull ve Albayrak, 2021). Kaplama oncesi ylizey purizltliikleri Manisa Celal Bayar Universitesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Bolimiine ait Surftest SJ 410 yiizey profilometresi ile 6lgiilmiistiir.

Kaplama islemleri Ankara Yildirim Beyazit Universitesi Merkez Laboratuvarinda bulunan OptoSense KYKY RF si¢ratma cihazinda 1
mm kalinlikta Cu altlikli %99,9 saflikta Ta,Os hedef kullanilarak gergeklestirilmistir. Kaplamalar 10 cm mesafeden 10 Pa basing
kullanilarak 20 SCCM Ar gaz akisi altinda gergeklestirilmistir. 200W gii¢ kullanilmig ve kaplama siiresi 90 dakika olacak sekilde
ayarlanmigtir.

Numunelerin yiizeylerinin morfolojik incelemelerinde, Manisa Celal Bayar Universitesi Merkez Laboratuvart DEFAM’da bulunan
Zeiss Marka Gemini Sigma 300VP Modelli taramali elektron mikroskobu (SEM) ve Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisliginde bulunan Sigma JEOL JSM 6060 LV Modelli taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmigtir. Goriintiiler 5-10 kV
hizlandirma gerilimleri kullanililarak ¢esitli bilylitmelerde alinmistir. Kaplama kalilik 6lgtimleri 5 kV hizlandirma gerilimi ile 2500X
biiyiitme kullanilarak, kirik kesitten alinmistir. Kaplama sonrasi alinan EDS spektrumu yiizeyden genel olarak alinmis olup 500X
blyitmede 15 kV voltaj kullanilmustir.

Calisma kapsaminda, Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi XRD Laboratuvarinda Bruker D8 marka ve modelli X-
Isin1 Kirinimi (XRD) cihazi kullamilarak saniyede 0,15° derece tarama hizinda CuKa (A=1,5418 A) 1511 ile, 40 mA akim ve 40 V voltaj
kullanilarak 10-90° 26 arasinda 6l¢timler gergeklestirilmistir. XRD analizi sonucu elde edilen karakteristik pikler analiz edilerek olusan
fazlar tespit edilmistir.

3. Bulgular
Kaplama islemi oncesi farkli sicakliklarda asit agindirma isglemi sonrasi alinan yiizey piiriizliiliik grafikleri Sekil 1°de yiizey SEM

gorintileri ise Sekil 2°de verilmistir. Yiizeyde asit asindirma iglemi sonucunda meydana gelen bazi gatlaklar gézlemlenmistir. Yiizeyin
puriizlendirilmesi ve kaplamalarin daha iyi tutunmasimi saglayabilmek amaglar ile gergeklestirilen asit iginde bekletme islemi
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yiizeylerde morfolojik bazi farkliliklara neden olmakta oldugu bilinmektedir (Almeida, 2001). Sekil 1 ve 2’de de net bir sekilde asit
islem sicakliginin artmasi sonucu daha piiriizlii bir yiizey elde edildigi gortilmektedir.
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Sekil 1. Kaplama dncesi asitle muamele edilen ylizeylerin piruzlulik grafikleri.
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Sekil 2. Kaplama islemi 6ncesi 25, 45, 65 ve 85 °C sicakliklarda asit agindirma islemi sonrasi yiizeylerin SEM goruntileri (1000X).
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Farkli sicakliklarda asit ile muamele edilen yiizeylerin kaplama iglemi sonrasi alinan yiizey SEM goriintiileri Sekil 3’te goriilmektedir.
Gorintiiler incelendiginde ¢atlakli yapilara rastlanmadigi, bosluk ve gozenek igermeyen bir kaplama eldesinin s6z konusu oldugu
gozlemlenmistir. Asit agindirma iglemi sonrasi yiizeylerde gozlemlenen catlakli yapilar kaybolmus ve ylizeyde catlak
gozlemlenmemistir. Numune yiizeylerindeki kaplama homojenliginin artan asit islem sicakligi ile arttigi1 ve daha diizgiin bir kaplama
elde edildigi, bunun sebebinin de yiizey piiriizlendirme igleminin atomik boyutta kaplama malzemesinin ylizeyde cekirdeklenmesini ve
tutunmasini kolaylastirmasi ile alakali oldugu diisiiniilmektedir.

#1889  1668xm GAZ1 MET X & prvy GARZI MET

X188 188mm XxS88 S8mm GAZI MET ¢

X198 188xnm GRZI MET X S8xm GRZI MET

Bl »

X188 188um GAZI MET X588  S8nm GAZI MET

Sekil 3. a,b) 25, c,d) 45, e,f) 65 ve g,h) 85 °C sicakliklarda asit agindirma isleminden sonra kaplanan numune yiizeylerine ait SEM
gorintileri (100X ve 500X).

Sekil 4’te farkli sicakliklardaki yiizey asindirma islemi sonrasi elde edilen kaplamalarin kesitten alinan SEM goriintiileri ve kaplama

kalinliklart mevcuttur. Kaplama kalinliklarmim tim numunelerde homojen ve 2,52+0,02 um olarak 6l¢iilmesi asit islem sicakliginin
yiizeyde biriktirilen malzeme miktarini etkilemedigini gostermektedir. Sekil 5 ise 25 °C’de islem gérmiis ve tantal oksit kaplanmis

s35



UMAGD, (2021) 13(3), s32-s39, Albayrak et al.

numune yiizeyinden alinan genel EDS analizini gdstermektedir. Alinan EDS analizinde altliga ait elemente rastlanmamasi kaplamanin
tiim yiizeyde elde edilebildigini ve altlik malzemenin tamamen izole edilebildigini gdstermektedir.

Sekil 4. a) 25, b) 45, ¢) 65 ve d) 85 °C sicakliklarda agindirildiktan sonra kaplanan numunelerin kesitten alinan SEM goriintiileri ve
kaplama kalinliklari.
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Sekil 5. Kaplanmis yiizeyden alinan genel EDS spektrumu (25 °C)

45-65-85 °C’de asit islemi sonrasi kaplanan numunelerin kesitlerinden alinan SEM gériintiileri ve bu SEM goriintiileri tizerinde goriilen
kaplama ve altlik malzemeden alan EDS’lere ait analiz sonuglari Tablo 1°de verilmistir. Ozellikle bakalite alinarak hazirlanmis olan
bu Kesit goriintiilerinden altlik ve malzeme ara yiizeyinin birbirine iyi tutundugu arada bosgluklarin veya kaplanmayan bolgelerin
bulunmadigi net bir sekilde goriilmektedir. Yine Tablo 1°de verilen EDS analizleri, Sekil 5’teki EDS analizine yakin sonuglar
gOstermekte ve birbirini destekler niteliktedir.

Sekil 6. a) 45, b) 65, ¢) 85 °C sicakliklarda agindirildiktan sonra kaplanan numunelerin kesit kaplama goriintiilerinden alinan SEM-
EDS goruntleri.
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Tablo 1. 45-65-85 °C’de asit islemi sonrasi kaplanan numunelerin EDS analiz sonuglari.

Mg (ag. %)  Zr (ag. %) O (ag. %) Ta(ag. %)

45-1 0,006 0,002 0,069 99,923
45-2 97,893 0,804 1,302 0,000
65-1 0,003 0,184 1,088 99,977
65-2 96,792 1,848 1,360 0,000
85-1 0,005 0,000 0,077 99,918
85-2 96,768 1,404 1,027 0,000

XRD analizleri sonucunda elde edilen desenler Sekil verilmis olup Mg alasiminda fazlaca bulunan a-Mg fazina ait pikler elde edilmistir.
Pikler EvaDiffrac kiitiiphanesi araciligi ile eslestirilmistir. WE43 numunelerde ana faz a-Mg’dur. XRD desenine ait pikler Pereira vd.,
(2021) ve Dvorsky vd., (2020) ¢alismalarinda verilen WE43 alagimina ait piklerile uyumludur (Pereira vd., 2021; Dvorsky vd., 2020).
Alagim iginde bulunmasi muhtemel ¢okeltilere ait Mgz4Ys ve MgaiNds’e ait pikler ise faz siddetleri ¢ok diisiik oldugundan tespit
edilememistir. Ayn1 durumun Dvorsky vd., (2020) yaptiklari ¢alismada da s6z konusu oldugunu ve bunun nedeni olarak diisiik siddetli
olmasina atfedilmistir (Dvorsky vd., 2020).
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Sekil 7. Kaplanmamis 25 °C de asit ile agindirilmis WE43 alagimina ait XRD grafigi.

Sekil 8’de ise kaplanmis numunelere ait XRD grafigi verilmistir. Grafikteki egriler incelendiginde pik siddetlerinde bir degisim
olmadig1 ve 20 degerlerinde bir kayma olmadigi tespit edilmistir. Bu durumda kaplamalarda farkli bir yap1 veya sicaklik arttik¢a artan
herhangi bir faz tespit edilmedigi diistiniilmiistiir. Kaplanmamis numuneye ait XRD grafigi ile kaplanmis numunelere ait grafikler
kiyaslandiginda; kaplanmig numunelerde, amorf numunelerde karakteristik olarak gézlemlenen yapi gézlemlenmeye basladig: tespit
edilmigtir. Altlik Mg alasimmdan gelen pikler nedeni ile kristal bir yapi tespit edilebilmis olsa da bu durumda kaplamalarin amorf
yapida oldugu soylenebilir. Tantal-oksit 400 °C sicaklikta amorf yapida gézlemlenmekte olup Bansal vd. (1993), yaptiklar1 ¢alismada
tantal-oksitin faz gecis sicakliklarini tespit etmis ve bahsedilen sicakliklarda amorf aralikta oldugunu gostermistir (Bansal vd., 1993).
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Sekil 8. 25, 45, 65 ve 85 °C sicakliklarda agindirildiktan sonra kaplanan numunelere ait XRD grafigi.

4. Sonug

Yapilan bu ¢alisma ile ekstriize halde alinan WE43 Mg alagim numunelerin ylizeyleri, 25, 45, 65 ve 85 °C sicakliklarda asit ile muamele
edilerek, RF sigratma yontemi vasitasiyla tantal oksit kaplanmistir. Uygulanan farkli sicakliktaki asit modifikasyonlarinin kaplanmis
numune morfolojilerine olan etkileri incelenmistir.

Calisma sonucunda, ylizeylerde 2,52 + 0,02 um kalinlikta kaplamalar elde edilmistir. Kaplamalar ¢atlaksiz, bosluksuz ve homojen bir
sekilde elde edilebilmis olup SEM-EDS incelemeleri ile yapilan kaplamalar dogrulanmistir. Kaplamalar amorf yapida malzeme
yuzeylerinde elde edilmis ve uygulanan asit agindirma islemleri kaplama kalinligini etkilemeksizin yiizeyde herhangi bir farkli faz
olusumuna neden olmamustir.
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