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ÖZET 

 
Bu çalışmada, saf zirkonyumun yüzeyi mikroark oksidasyon yöntemi ile sabit elektriksel şartlarda ve aynı 
elektrolit kompozisyonunda 5, 15, 30, 45, 60, 90 ve 120 dakika süreyle kaplanmıştır. Zr üzerinde oluşturulan 
kaplamanın faz kompozisyonu, mikroyapısı, yüzey morfolojisi ve mikrosertliği; X-ray kırınımı, taramalı 
elektron mikroskobu, profilometre ve mikrosertlik ölçümü ile karakterize edilmiştir. Kaplama tabakası gözenekli 
yapıda olup, önemli miktarda mikro çatlaklar içermektedir. Kaplamanın kristal yapıdaki monoklinik (m-ZrO2) ve 
tetragonal (t-ZrO2) zirkonyum oksit fazlarından oluştuğu ve kaplama süresinin oluşan faz içeriğini etkilemediği 
tespit edilmiştir. Kaplama içerisinde zirkonyum ve oksijenin yanında silisyumun varlığı da tespit edilmiştir. 
Kaplama süresindeki artışla beraber kaplama kalınlığı doğrusal şekilde 5 μm’den 135 μm’ye yükselmiştir. Yüzey 
pürüzlülüğü kaplama süresi ile artarak, 0,5 μm’den 6,4 μm’ye yükselmiştir. Altlık malzeme zirkonyumun 200 
HV sertliğine karşılık, oksit kaplama tabakası sertliği yaklaşık 600 HV olarak ölçülmüştür ve mikrosertlik 
değerinde kaplama süresine bağlı sistematik bir değişim görülmemiştir.  

 
Anahtar Kelimeler: Mikroark oksidasyon, zirkonyum, zirkonyum oksit, seramik kaplama 

 
OXIDE BASED CERAMIC COATING ON PURE ZIRCONIUM BY MICROARC 

OXIDATION METHOD 
 
 

ABSTRACT 
 

In this study, the surface of pure zirconium was coated by microarc oxidation method under constant electrical 
parameters and the same electrolytic composition for the duration of 5, 15, 30, 45, 60, 90, 120 minutes. The 
phase content, surface morphology and microhardness of the formed coatings were characterized by X-ray 
diffraction, scanning electron microscopy, profilometry and microhardness measurements. The coating was 
porous in nature and contains significant amount of microcracks. The coating is formed by the crystalline phases 
of monoclinic (m- ZrO2) and tetragonal (t-ZrO2) zirconium oxide and duration of the process did not affect the 
phase content. The existence of the silicon in addition to zirconium and oxygen in the coatings was evident. The 
thickness of the coating increased linearly from 5 μm to 135 μm with the increase of the coating duration. The 
surface roughness was raised from 0.5 μm to 6.4 μm with the coating duration. The average coating 
microhardness was measured as 600 HV compared to the pure zirconium substrate’s microhardness of 200 HV 
and there was no systematical change with the coating duration.  
 
Keywords: Microarc oxidation, zirconium, zirconium oxide, ceramic coating 
 
1. GİRİŞ (INTRODUCTION) 
 
Mikroark Oksidasyon (MAO) kaplama prosesi son 
yıllarda Al, Mg, Ti gibi hafif metaller ile alaşımlarının 
yüzeylerinde göreceli olarak kalın ve yoğun, yüksek 
sertlikte ve altlık malzemeye mükemmel yapışan oksit 
esaslı seramik kaplama oluşturan ve altlık malzemenin 

yüzey özelliklerinin geliştirilmesinde yaygın bir 
şekilde araştırılan elektrokimyasal bir kaplama 
tekniğidir [1-9]. MAO kaplama prosesi ile elde 
edilen kaplamaların kaplama kalınlığı, sertliği, 
aşınma ve korozyon direnci gibi özellikleri; 
elektrolit bileşimi, elektrolit sıcaklığı, kaplama 
süresi ve elektriksel parametrelere bağlıdır. Bu 
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değişkenlerin yanında, altlık malzemenin türü ve 
kimyasal içeriği çok daha önemli bir parametre olduğu 
yapılan araştırma sonuçlarında da görülmektedir [2, 9-
13]. MAO ile Al ve alaşımları üzerine yapılan oksit 
esaslı seramik kaplama, Mg ve alaşımları üzerine 
yapılan kaplamaya göre çok daha sert ve aşınma 
dirençleri çok farklı olmasının yanında, farklı ticari Al 
alaşımlarına yapılan kaplamaların farklı karakteristikte 
olduğu da rapor edilmiştir [13-16].  
 
MAO’nun Al, Mg, Ti ve alaşımlarına uygulanmasının 
yanında yaygın olarak kullanılan Zr ve alaşımlarına da 
uygulanabileceği literatürde belirtilmiştir [17-21]. Zr ve 
alaşımlarının önemli uygulamalarından olan nükleer 
yakıt plakalarında ve bunların buhar ekipmanlarında 
sıvı akışkanlar ile temas halinde olması sebebiyle 
mekanik ve kimyasal aşınmalara maruz kalmaktadırlar 
[22-23]. Dolayısıyla bu malzemelerin kullanım 
ömürlerini arttırmak için malzeme yüzeyine yapılacak 
kaplama ile malzeme özelliklerini iyileştirmek önem arz 
etmektedir. Zirkonyum oksidin refrakter ve korozyon 
direnci özelliklerinden dolayı, Zr ve alaşımları 
yüzeyinde bir oksit tabaka oluşturmak başvurulacak 
yöntemlerden birisidir. Bu zirkonyum oksit tabakayı 
oluşturmak için; fiziksel ve kimyasal çöktürme, 
daldırma kaplama, sprey kaplama ve sol-gel teknikleri 
kullanılabilmektedir [17, 24-28]. Ancak bu teknikler ile 
elde edilen kaplamaların amorf bir yapıda, sınırlı bir 
kalınlıkta, altlık ile kaplama arasındaki yapışma 
mukavemetinin yetersiz olması gibi bir takım 
dezavantajları vardır [17, 25-27, 29]. 
 
Zr alaşımlarının MAO tekniği ile oda sıcaklığında 
yeterince kalın, altlığa iyi yapışan ve kristalin oksit bir 
tabaka ile kaplanması mümkün olabileceği yapılan 
araştırma sonuçlarından anlaşılmaktadır [18, 21, 30]. Bu 
araştırmaların büyük çoğunluğunda ticari Zr 
alaşımlarının üzerine zirkonyum oksit kaplanarak, 
oluşan kaplamanın biyouyumluluk ve biyoaktivite, 
korozyon, aşınma, yapışma mukavemeti gibi 
davranışları incelenmiştir [19-20, 31-33]. Ancak diğer 
hafif metaller ile karşılaştırıldığında, Zr ve alaşımları 
üzerine MAO ile kaplama yapılmasına dair araştırmalar 
çok sınırlı sayıdadır ve proses mekanizması tam olarak 
anlaşılamamıştır [30, 34].  
 
Bu çalışmada, saf Zr yüzeyine farklı sürelerde (5, 15, 
30, 45, 60, 90, 120 dakika) MAO yöntemiyle kaplama 
yapılmış, oluşturulan kaplamanın, faz kompozisyonu, 
mikroyapısı, yüzey morfolojisi ve mikrosertliği, X-ray 
kırınımı (XRD), taramalı elektron mikroskobu (SEM), 
profilometre ve mikrosertlik ölçümü ile karakterize 
edilmiştir. 
 
2. DENEYSEL ÇALIŞMA (EXPERIMENTAL STUDY) 
 
Deneylerde saflığı % 99,6 Zr plakadan, boyutları 50 
mm x 25 mm x 1 mm olan numuneler hazırlanmıştır. Zr 
numunelerin yüzeyleri kaplama öncesi zımparalanmış 
(600-1200) ve 1 μm parçacık boyutuna sahip elmasla 
parlatılmıştır. Numune yüzeyleri ultrasonik banyo 
içerisinde su ve etil alkol kullanılarak temizlenmiştir. 

Parlatılan yüzeylerin kaplama öncesi yüzey 
pürüzlülük (Ra) değerleri Veeco Dektak 8 
profilometre cihazıyla 5 mm x 5 mm alan 
taranılarak ölçülmüştür. MAO işlemini 
gerçekleştirmek için elektrolit 16 g/l Na2SiO3 ve 2 
g/l KOH, 50 l saf su içerisinde çözdürülmek 
suretiyle elde edilmiştir. Daha sonra Zr numuneler 
su soğutmalı, aynı zamanda karşı elektrot olan 
paslanmaz çelik kap içerisindeki hazırlanan 
elektrolit banyoya daldırılarak 5 dakika süre ile 
0,20 A/cm2 akım yoğunluğu uygulanarak kaplama 
işlemi gerçekleştirilmiştir. Diğer numuneler de aynı 
işlem şartlarında sırasıyla 15, 30, 45, 60, 90, 120 
dakika süre ile MAO prosesiyle kaplanmıştır. 
Kaplama için 100 kVA’lık asimetrik AC güç 
kaynağı kullanılmış ve kaplama işlemi boyunca 
elektrolit banyo sıcaklığı 23±3οC olacak şekilde 
sabitlenmiştir. Kaplanılan numuneler ultrasonik 
banyoda saf su ve etil alkol ile temizlendikten sonra 
sıcak hava akımında kurutulmuştur. 
 
MAO işlemine tabi tutulmuş Zr numunelerin yüzey 
pürüzlülükleri kaplanmamış numuneler ile aynı 
şekilde ölçülmüştür. Kaplama kalınlıkları girdap 
akımı (Eddy current) yöntemi kullanılarak 
ölçülmüştür. Numunelerin faz analizi Bruker D8 
XRD cihazında Cu-Kα ışını ile tarama açısı 20o ile 
90o arasında seçilerek yapılmıştır. Kaplamaların 
yüzey morfolojileri SEM (Philips XL-30) ile 
incelenmiş olup, numuneler SEM incelemesinden 
önce altın ile kaplanmıştır. Daha sonra, numuneler 
kesilerek, epoksi kalıba alınmış ve metalografik 
parlatma yöntemleri kullanılarak kesitten 
mikroyapıları ortaya çıkarılmıştır. Kesitten, 
kaplama kalınlığı boyunca Ziess optik mikroskoba 
bağlı Anton Paar mikrosertlik cihazıyla 30 g yük 
uygulanıp Vickers izleri oluşturulmuş ve 
mikrosertlikleri ölçülmüştür. Parlatılmış numuneler 
yüzeyi altın ile kaplanılarak kesitlerinden SEM 
mikroyapı incelemeleri ve kimyasal analizleri 
(SEM-EDS) yapılmıştır.  
 
3. DENEYSEL SONUÇLAR (EXPERIMENTAL 
RESULTS) 
 
3.1. XRD Analizi (XRD Analysis) 
 
Şekil 1’de saf Zr yüzeyinin 5, 15, 30, 45, 60, 90 ve 
120 dakika süreyle MAO ile kaplanılan 
numunelerin yüzeylerinden alınan XRD sonuçları 
verilmiştir. 5 ve 15 dakika süreyle kaplanılan 
numunelerden alınan XRD sonuçlarında Zr 
metaline ait XRD pikleri görülürken daha uzun 
süreyle kaplanılan numunelerde görülmemektedir. 
Farklı sürelerde MAO işlemine tabi tutulan 
numunelerin hepsinde yüzeyde sadece t-ZrO2 ve m-
ZrO2 fazları mevcuttur. Ayrıca kaplama süresine 
bağlı olarak, bu oksit fazlarına ait XRD pikleri daha 
da şiddetlenmektedir. Şekil 3’ten de görüleceği 
üzere, Zr metali yüzeyindeki oksit fazlarının hemen 
hemen tüm kırınım düzlemlerinden XRD sinyali 
alınmıştır 
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Şekil 1. Saf Zr üzerine farklı kaplama sürelerinde MAO yöntemiyle oluşturulan oksit kaplamalara XRD 
spektrumu.(XRD spectrum of the oxide coating formed on pure Zr by MAO for different coating times) 

 

 
Şekil 2. Kaplama süresine bağlı olarak kaplama kalınlığı ve yüzey pürüzlülüğünün değişimi. 

(The change of the coating thickness and surface roughness with the coating duration) 
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3.2. Kaplama Kalınlığı ve Yüzey Pürüzlülüğü  
(Coating Thickness and Surface Roughness) 
 
Saf Zr üzerine MAO yöntemiyle oluşturulan 
kaplamaların kalınlıklarının kaplama süresine bağlı 
olarak değişimi Şekil 2’de verilmiştir. Kaplama 
kalınlığı, 5 dakika süreyle MAO işlemine tabi tutulan Zr 
yüzeyinde yaklaşık 5 µm civarındayken, kaplama süresi 
120 dakika’ya kadar çıkarıldığında ise yaklaşık 135 
µm’ye kadar çıkmaktadır. Dolayısıyla kaplama 
kalınlığı, kaplama süresine bağlı olarak doğrusal bir 
şekilde artmaktadır. 
Şekil 2’de ayrıca kaplama süresine bağlı olarak kaplama 
yüzeyi pürüzlülüğü değişimi verilmiştir. Parlatılmış 
numunelerin MAO işlemi öncesinde ölçülen yüzey 
pürüzlülük değerleri (Ra) yaklaşık 0,16 µm’dir. Ancak 
kaplama sonrasında bu yüzey pürüzlülük değerleri 
kaplama süresine bağlı olarak artmış ve 120 dakika için 
6,4 µm olarak ölçülmüştür. 5 dakika ile 45 dakika 
arasında kaplama işlemine tabi tutulan numunelerin 
yüzey pürüzlülüğü hızlı şekilde artarken, bu artış hızı, 
45 dakika’dan daha uzun sürelerde azalmaktadır. Ayrıca 
artan işlem süresiyle beraber yüzey pürüzlülük 
değerlerindeki saçılma miktarı da arttığı Şekil 2’den 
görülmektedir. 
 
3.3. Kaplamaların Yüzey ve Kesit SEM İncelemesi  
(Surface and Cross Sectional SEM Analysis of The Coating) 
 
5 dakika ve 120 dakika süre ile kaplanan Zr 
numunelerinin tipik kaplama yüzey SEM görüntüleri 
Şekil 3’te verilmiştir. 5 dakika süre ile kaplanan 
numunenin yüzeyi (Şekil 3a) nispeten pürüzsüz ve 
ergimiş malzemenin  
 
yüzeye sıvanması şeklinde görülmektedir. Özellikle 
ortasında gözenek olan nispeten pürüzsüz küçük 
dairesel şekiller yüzeyde baskın bir şekilde 

bulunmaktadır. 120 dakika süre ile kaplanan numune 
yüzey SEM görüntüsü (Şekil 3b) incelendiğinde yüzey 
pürüzlülüğünün arttığı ve bu pürüzlülüğün nedeni 
küresel veya yarı küresel, gözenekli şekillerden 
kaynaklandığı görülmektedir. Ayrıca yüzeyde çatlaklar 
da oluşmuştur. 
 
Şekil 4a-g’de Zr üzerine MAO yöntemiyle 5, 15, 30, 45, 
60, 90 ve 120 dakika süreyle oluşturulmuş kaplamaların 
kesitten alınmış SEM görüntüleri verilmiştir. Ayrıca 
Şekil 4h’de ise 120 dakika süreyle kaplanan numunenin 
SEM-EDS spektrumu verilmiştir. Genel olarak 
kaplama, altlık malzemesi olan Zr üzerine çok iyi bir 
şekilde yapışmıştır. Ara yüzey dalgalı bir yapıya sahip 
olup ve bu dalgalı yapı kaplama süresine bağlı olarak 
artmaktadır. Şekil incelendiğinde 5 dakika sürede 
oluşturulan kaplamanın kalınlığı çok düşük ve kaplama 
süresiyle kaplama kalınlığının arttığı görülmektedir. Zr 
üzerinde elde edilen oksit kaplamalar genel olarak üç 
bölge olarak değerlendirilebilir: Dış yüzeydeki yoğun 
bölge, metal altlığa yakın daha az yoğun bölge ve bu iki 
bölge arasındaki gözenekli bölge. Ancak bu üç bölge 60 
ve 90 dakika süreyle kaplanan numunelerde daha net bir 
şekilde görülmektedir (Şekil 4e-f). Şekil 4’te görüldüğü 
gibi genel olarak kaplamalar içerisinde yüksek oranda 
belirli şekilde olmayan ve çok sayıda, çeşitli boyutlarda 
gözenekler vardır. Özellikle 15 ve 30 dakika süre ile 
kaplanan numunelerde bu gözenekler birleşerek sürekli 
bir hal almaktadır. 45 dakika ve daha fazla süre ile 
kaplanan numunelerde bu gözenekler süreklilik 
oluşturmamakla birlikte gözenek miktarı kaplama 
süresiyle azalmaktadır. 120 dakika süreyle kaplanan 
numune üzerinde nispeten gözenek miktarı az yoğun bir 
kaplama oluşmuştur. Ayrıca kaplama dış yüzeylerinin 
dalgalı ve pürüzlü olduğu ve bu yapının kaplama 
süresiyle arttığı görülmektedir.  
 
 
 

    

Şekil 3. Saf Zr üzerine MAO yöntemiyle oluşturulan kaplamaların yüzey SEM görüntüsü; (a) 5 dakika, (b) 
120 dakika. (The surface SEM micrograph of coatings formed on pure Zr by MAO method (a) 5 min, (b) 120 min.) 
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Şekil 4. Saf Zr üzerine MAO yöntemiyle oluşturulan kaplamaların kesit SEM görüntüsü; (a) 5 dakika, (b) 15 dakika, 
(c) 30 dakika, (d) 45 dakika, (e) 60 dakika, (f) 90 dakika, (g) 120 dakika ve (h) 120 dakika süreyle kaplanan 
numunenin SEM-EDS spektrumu. 
(The cross sectional SEM micrographs of the coatings formed on pure Zr by MAO method (a) 5 min, (b) 15 min, (c) 30 min, (d) 45 min, (e) 60 
min, (f) 90 min, (g) 120 min and (h) SEM-EDS spectrum of the sample coated for 120 min.) 
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Şekil 4 (Devam). Saf Zr üzerine MAO yöntemiyle oluşturulan kaplamaların kesit SEM görüntüleri; (a) 5 dakika, (b) 
15 dakika, (c) 30 dakika, (d) 45 dakika, (e) 60 dakika, (f) 90 dakika, (g) 120 dakika ve (h)120 dakika kaplanan 
numunenin SEM-EDS spektrumu.  
(The cross sectional SEM micrographs of the coatings formed on pure Zr by MAO method (a) 5 min, (b) 15 min, (c) 30 min, (d) 45 min, (e) 60 
min, (f) 90 min, (g) 120 min and (h) SEM-EDS spectrum of the sample coated for 120 min.) 
 
Şekil 4h’de 120 dakika süreyle Zr üzerinde oluşturulan 
oksit kaplamanın, kaplama kalınlığı boyunca (Şekil 4g) 
SEM-EDS kimyasal analiz sonucu verilmiştir. 
Kaplamanın kimyasal içeriğinde bulunan Zr, oksijen ve 
silisyum elementlerinin dağılımı görülmektedir. Zr 
miktarı tüm kaplama kalınlığı boyunca fazla 
değişmemiştir. Aynı şekilde oksijen miktarının da 
kaplama kalınlığı boyunca fazla değişmediği, ancak bir 
miktar saçılmanın olduğu görülmektedir. Silisyum 
miktarı ise, kaplamanın en dış bölgesinde ve orta 
bölgede göreceli olarak daha yüksektir. 
 
3.4. Mikrosertlik Ölçümleri (Microhardness 
Measurements) 
 
MAO yöntemiyle Zr yüzeyinde farklı sürelerde 
oluşturulmuş oksit tabakaların mikrosertlik değişimi, 
kaplama kalınlığına bağlı olarak Şekil 5’te verilmiştir. 

Şekil 5 incelendiğinde, kaplama sertlik değişimlerinin 
450 HV ile 700 HV arasında değiştiği görülmektedir ve 
ortalama mikrosertlik değeri 600 HV civarındadır. 
Şekilden de görüldüğü gibi mikrosertlik değerlerinde 
dikkate değer bir saçılma vardır. Ayrıca kaplama ile 
altlık arasında bir geçiş bölgesi olmayıp, kaplama 
mikrosertlik değeri çok keskin bir şekilde Zr altlık 
metalinin sertlik değeri olarak ölçülen 200 HV’ye 
düşmektedir. MAO yöntemiyle 90 dakika ile 120 dakika 
süreyle kaplanılarak oluşturulan oksit tabakalarının 
sertlik değeri filmin dış yüzeyinden metal altlığa doğru 
gidildikçe önce artmakta, sonra düşmekte ve tekrar 
yükselmektedir. Daha kısa sürelerde (60 dakika) elde 
edilen kaplama filmlerin mikrosertlik değerlerin ise 
yaklaşık olarak sabit olduğu görülmektedir (Şekil 5).  
 

O 

Si 

Zr 
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Şekil 5. Saf Zr yüzeyinde farklı sürelerde MAO yöntemiyle kaplanılmış oksit filmlerin dış yüzeyden itibaren 
kalınlığı boyunca sertlik değişimi. (The change in microhardness of the oxide film formed on pure Zr by MAO technique from the 
coating surface to the substrate for different coating times.) 
 
4. TARTIŞMA (DISCUSSION) 
 
MAO ile farklı sürelerde saf Zr yüzeyine kaplama 
yapılmış ve bu kaplama karakterize edilerek Zr üzerinde 
oluşan oksit esaslı seramik kaplamanın oluşum 
mekanizması değerlendirilmiştir. Genel olarak elde 
edilen sonuçlar göz önünde bulundurulduğunda, Zr 
üzerinde elde edilen oksit esaslı seramik tabakanın 
oluşum mekanizması, çok daha yaygın bir şekilde 
araştırılan Al, Mg, Ti ve bu metallerin alaşımları üzerine 
yapılan MAO mekanizması ile benzerlikleri olduğu 
görülmüştür [1,7-9]. 
 
Yüzeyden yapılan incelemelerde 5 dakika süreyle 
kaplanılan numunelerin yüzeyi, çok sayıda, küçük, kaba 
olamayan dairesel ve merkezinde gözenek bulunan 
yapılardan oluştuğu gözlemlenmiştir. Bu dairesel 
yapıdaki alanlar, plazma kanalları olarak adlandırılan 
mikroarkların oluşturduğu bölgelerdir. Al alaşımları 
üzerine yapılan kısa süreli MAO kaplamada da benzer 
karakteristikte alanlar rapor edilmiştir [2-3]. Diğer 
malzemelerde olduğu gibi MAO kaplamanın ilk 
aşamasında yüzeyde önce anodik dielektrik bir oksit film 
meydana gelmekte ve daha sonra bu oksit tabakanın 
zayıf notalarında altlık malzemeden başlayarak kaplama 
yüzeyindeki elektrolite kadar uzanan küçük sparklar 
oluşmaktadır. Bu mikroarkların olduğu bölgelerde, altlık 

malzeme plazma kanalları vasıtasıyla yüzeye kadar 
taşınmaktadır. Bu kanalcıklar içerisinde, elektrolit, 
kaplanmış tabaka bileşikleri ve altlık malzemenin 
kendisi, sıvı-gaz-ion (plazma) olarak kısa süreliğine 
yüksek basınç (103-104 MPa) ve sıcaklıklarda (103-104 
K) bir arada bulunabilmektedir [35-36]. Bu kanal 
içerisinde ve malzemenin yüzeye doğru ilerlemesi 
sırasında kompleks reaksiyonlarla malzeme 
oksitlenmekte ve kısmen ergiyerek yüzeye doğru 
taşınmakta ve yüzeyde ergimiş ve sıvanmış bir şekilde 
birikmektedir [2, 36].  
 
120 dakika süreyle MAO işlemine tabi tutulmuş Zr 
üzerinde, kaplama kalınlığındaki artış nedeniyle oluşan 
sparkların şiddeti artmaktadır. Kaplama süresinin 
artmasıyla yüzeye taşınan malzeme miktarı artmakta ve 
yüzeyde kaba küresel ve yarı küresel şekilli porozite 
içeren yapıların sayısı çoğalmaktadır. Böylece kaplama 
yüzeyi çok kaba bir yapıya dönüşmektedir. Yapılan 
yüzey pürüzlülük ölçümlerinde de kaplama süresine 
bağlı olarak, MAO ile saf Zr üzerine oluşturulan oksit 
kaplamanın yüzey pürüzlülük (Ra) değerlerinin artması 
bu sonucu doğrulamaktadır. Ancak doğrusala yakın bu 
artış 45 dakika kaplama süresine kadar hızlı 
seyretmekte ve daha sonra artış hızı düşmektedir. 
Kesitten yapılan SEM görüntüleri değerlendirildiğinde, 
yüzeyde soğuk elektrolitle temas eden sıvı-gaz-ion 
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(plazma) karışım ani olarak katılaşmakta, özellikle 15 
dakika’dan daha uzun süre kaplanılan numunelerde 
çatlamalara ve hatta 60 dakika ve üzeri sürelerde ise 
kaplamaların dış yüzeylerinde bölgesel olarak 
dökülmelere neden olmaktadır. Dolayısıyla yüzey 
pürüzlülüğündeki artış hızının düşmesinin bu 
dökülmelerden kaynaklandığı düşünülmektedir. Ayrıca 
mikroarkların oluştuğu noktalarda bu oksit tabakalar 
gerek ani ısınmadan ve gerekse plazma kanallarının 
içerisinde oluşan yüksek basınç nedeniyle, daha ziyade 
kaplamaların yoğun dış bölgelerinde bol miktarda 
rastgele yönlenmiş çatlaklar meydana getirmektedir. Bu 
çatlakların bazıları daha sonra oluşan sparklar sırasında 
tamir edilirken, diğer bir kısmı ise ya hiç değişikliğe 
uğramamakta ya da sonraki oluşan sparkların etkisiyle 
daha büyük çatlaklar oluşturmaktadır. Ancak SEM 
görüntülerindeki çatlakların bir kısmı numunelerin 
metalografik hazırlanması sırasında meydana 
gelebileceği de göz ardı edilmemelidir. 
 
Spark oluştuğunda sıvı-gaz-ion karışımının ani olarak 
soğuması ayrıca bir miktar gaz kabarcığının kaplamanın 
içerisinde hapsolmasına ve sonuçta 15 dakika ile 120 
dakika arasında yapılan tüm kaplamalarda fazla miktarda 
gözenekli yapının meydana gelmesine neden olmaktadır. 
MAO işlemi sırasında, kaplamanın içersinde her ne 
kadar bölgesel olarak çok yüksek sıcaklıklara çıkılsa da, 
kaplama esnasında Zr altlığın sıcaklığı oda sıcaklığında 
olduğundan altlık Zr ile oksit kaplama arasında termal 
genleşme farklılıklarından kaynaklanan sürekli bir çatlak 
bulunmamaktadır. Ancak, 15 dakika ve 30 dakika 
süreyle MAO işlemine tabi tutulan numunelerde 
görülen, yüzeye paralel boşlukların oluşumu, spark 
oluşması sonrasında altlık malzemeden dış yüzeye doğru 
ilerleyen yüksek basınç ve sıcaklıktaki malzemenin bir 
önceki evrede oluşup hızlıca katılaşarak oluşan 
kaplamanın yer yer kopması şeklinde açıklamak 
mümkündür.  
 
XRD sonuçları değerlendirildiğinde, saf Zr üzerine 
MAO yöntemiyle yapılan kaplamanın rastgele 
yönlenmiş t-ZrO2 ve m-ZrO2 kristal fazlarından 
oluştuğu anlaşılmıştır. Ancak kaplama kalınlığı boyunca 
kesitten yapılan SEM-EDS analiz sonucunda 
kaplamanın zirkonyum ve silisyum oksitten oluştuğu 
anlaşılmaktadır. Bu durum, Zr üzerindeki oksit 
kaplamanın ZrO2 kristal fazları yanında çok az miktarda 
amorf (muhtemelen ZrSiO4) oksit karışımının varlığını 
göstermektedir. Bu sonuçlar, kaplamadaki Si’nin, 
elektrolit içerisinde bulunan Na2SiO3 bileşiğinden 
kaynaklandığı ve MAO işlemi sırasında reaksiyona 
girdiğini açıkça göstermektedir. 
 
Zr yüzeyinde MAO ile oluşturulan bu kaplamaların 
kalınlıkları, kaplama süresine bağlı olarak doğrusal bir 
şekilde artmaktadır. Bu davranış, birim zamandaki 

kaplama oluşumunun metal-oksit tabaka ara yüzeyinin 
ilerleme hızına bağlı olduğunu göstermektedir. Ancak, 
MAO ile yapılan kaplamalarda kalınlık kazanım 
mekanizması oluşan oksit miktarının, altlık malzeme 
yüzeyinde tutunarak birikmesiyle doğrudan ilişkilidir. 
Çünkü MAO işlemi sırasında yüzeyde ve plazma 
kanallarında oluşan reaksiyon ürünlerinin bir kısmının 
spark oluşumu sırasında saçılması ve/veya spark 
oluşumu sırasında, sert ve kırılgan olan oksit tabakanın 
kırılarak dökülmesi söz konusudur. Fakat bu kayıplar 
çok fazla olmadığından dolayı, kaplama kalınlığı MAO 
proses süresiyle doğrusal bir şekilde artmaktadır. 
Ayrıca, belirtmek gerekir ki; kaplama kalınlığındaki 
artış ile birlikte saf Zr altlıktan alınan XRD sinyali 
azalmakta ve 30 dakika’dan uzun proses sürelerinde 
kaybolmaktadır. Yüzeyde MAO yöntemiyle oluşturulan 
kapmaların sertliği kaplama kalınlığı boyunca 
incelendiğinde süreye bağlı olarak ortalama sertlik 
değişiminde önemli bir fark görülmemektedir. Ancak 
kaplama kalınlığı boyunca kaplamaların dış yoğun ve 
metal altlığa yakın daha az yoğun bölgenin sertliklerinin 
ortada yer alan çok gözenekli bölgeye nazaran daha 
yüksek mikrosertlik değerlerine sahiptir. Ayrıca sertlik 
değerlerindeki saçılmalar kaplamaların mikroyapısının 
gözenekli olmasından kaynaklandığı da göz ardı 
edilmemelidir. Çünkü XRD ile yapılan faz analizlerinde 
süreye bağlı olarak saf Zr üzerinde MAO yöntemiyle 
oluşturulan kaplamaların faz analizlerinde dikkate değer 
farklılıklar bulunmamaktadır. Ancak, bu durum yaygın 
olarak araştırılan Al ve alaşımlarına yapılan MAO 
kaplamalarda kaplama oluşum mekanizması ile ilgili 
önemli bir farkın olduğunu göstermektedir. Çünkü Al 
ve alaşımlarının MAO ile kaplanmasında kaplama 
süresi dolayısıyla kaplama kalınlığı arttıkça kaplamayı 
oluşturan fazlar değişmektedir. Kısa kaplama 
sürelerinde, müllit, κ-Al2O3 ve γ-Al2O3 oluşmasına 
rağmen, daha uzun kaplama sürelerinde altık 
malzemeye yakın bölgelerde bu fazlara ilaveten yavaş 
soğumadan kaynaklanan faz dönüşümü sonucu daha 
kararlı ve sert faz olan α-Al2O3 oluşmaktadır [36-40].  
 
5. SONUÇ (CONCLUSION)  
 
Bu çalışmada, saf Zr yüzeyi MAO yöntemi ile sabit 
elektriksel şartlarda ve aynı elektrolit kompozisyonunda 
5-120 dakika sürelerde kaplanmış ve aşağıdaki sonuçlar 
elde edilmiştir; 
 
1. Kesitten mikroyapı analizi sonucunda Zr üzerinde 
oluşturulan kaplama tabakası gözenekli bir yapıda olup, 
önemli miktarda mikro çatlaklar içermektedir. Bu 
gözenek sayısı kaplama süresiyle azalmakta ve uzun 
kaplama süreleri için kaplamayı; yoğun dış bölge, daha 
az yoğun iç bölge ve gözenekli orta bölge olmak üzere 
olarak tanımlamak mümkün olmuştur. 
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2. Kaplamanın kristal yapıdaki monoklinik (m-ZrO2) ve 
tetragonal (t-ZrO2) zirkonyum oksit fazlarından 
oluştuğu, kaplama süresinin oluşan fazları etkilemediği 
ve kaplama içerisinde zirkonyum ve oksijenin yanında 
silisyumun varlığı da tespit edilmiştir.  
 
3. Kaplama süresindeki artışla beraber kaplama kalınlığı 
ve yüzey pürüzlülüğü (Ra) artmıştır. Kaplama 
kalınlığındaki artış doğrusal olmuş ve 5 μm’den 135 
μm’ye yükselmiştir. Yüzey pürüzlülüğü iki kademeli 
olarak artış göstermiş ve 0,5 μm’den 6,4 μm’ye 
yükselmiştir.  
 
4. Altlık malzeme Zr’nin sertliği 200 HV olarak 
ölçülmüş. Elde edilen oksit kaplama tabakasının sertliği 
ise yaklaşık 600 HV olarak ölçülmüştür ve mikrosertlik 
değerinde kaplama süresine bağlı sistematik bir değişim 
görülmemiştir. Ancak kaplamanın altlığa yakın 
bölgesinin sertliğin iç bölgelere göre daha yüksek 
olduğu tespit edilmiştir.  
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