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Oz

Metal sektoriinde dnemli bir problem olan korozyonun sebep oldugu malzeme ve is giicii kaybina ¢6ziim olarak yiizyillardir uygulanan
yontemlerin en bilineni metal kaplama islemidir. Fosfat kaplama, ¢ok genis bir kullanim alanina sahip oldugu i¢in siklikla tercih edilen
bir kaplama tiiriidiir. Yapilan bu ¢caligmada, fosfat kaplama islemi sirasindaki aktivasyon basamagi ve kaplama siiresinin kaplama kalitesi
iizerine etkisi incelenmistir. Fosfat kaplama sirasindaki aktivasyon isleminde siire¢ parametresi olarak ortamin pH degeri, aktivasyon
stiresi ve fosfat kaplama siiresi degistirilmistir. Elde edilen SEM goriintiilerine gore aktivasyon ortaminin pH degeri azaldikg¢a, fosfat
kristal olusumu kotii yonde etkilenmis ve fosfat kaplama yiizeyinde lekeli bir goriintii elde edilmistir. Yiiksek pH degerlerinde ise metal
ylizeyinde homojen olmayan fosfat tabakasi olustugu belirlenmistir. Aktivasyon siiresinin diigiik oldugu ¢aligmalarda par¢a yiizeyinin
yeterince aktive olmadig1 ve fosfat kaplama tabakasinin giiclii tutunma saglamayacagi belirlenmis ve elde edilen SEM goriintiilerine
gore, aktivasyon maruziyeti i¢in en uygun pH degerinin 9,00 ve aktivasyon siiresinin 60 s oldugu belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Metal, Korozyon, Fosfat Kaplama, Otomotiv, Taramali Elektron Mikroskobu, Aktivasyon

Effect of activation parameters and coating time on the coating

quality in phosphate coating process
Abstract

Metal coating is the most well-known method that has been applied for centuries as a solution to material and labor loss caused by
corrosion, which is an important problem in the metal industry. Phosphate coating is a preferred coating process because it has a wide
range of uses. In this study, the effect of the activation step and coating time on the coating quality during the phosphate coating process
was investigated. During activation process in phosphate coating, pH value of the solution, activation time and phosphate coating time
have been changed as process parameters. According to the obtained SEM images, as the pH value of the activation solution decreased,
the phosphate crystal formation has been adversely affected and a stained surface has been obtained on the phosphate coating surface.
At high pH values, it has been determined that a heterogeneous phosphate layer formed on the metal surface. In studies with low
activation time, it has been observed that the surface of the samples has not been activated enough and the phosphate coating layer
would not provide strong adhesion, and according to the SEM images obtained, it was determined that the optimum pH value for the
activation process was 9.00 and the activation time was 60 s.
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1. Giris

Tim endiistriyel alanlarda metal kullaniminin giinden giine
artmasina bagl olarak, metalin korunmasi ve kullanim émriiniin
iyilestirilmesine yonelik c¢aligmalar da onem kazanmaktadir
(Campbell, 2008; Sinha ve Tyagi, 2020).

Metalik malzemelerin i¢ginde bulunduklar1 mevcut ¢evre ile
girdikleri elektrokimyasal reaksiyonlar sonucunda kimyasal
yapisinda ve yiizeyinde goriilen degisiklikler korozyon olarak
adlandirtlir. Korozyonun meydana geldigi ortamlar genel olarak
nemli hava, tuzlu su, asidik veya bazik ortam, alkalin ortam ve
kirli havadir. Korozyonun sebep oldugu malzeme ve is giicii
kaybina ¢6ziim olarak yiizyillardir uygulanan yontemlerin en
bilineni metal kaplama islemidir (Kakani ve Kakani, 2004;
Deepak vd., 2019).

Metal kaplama uygulamalarinda fiziksel, mekanik ve
kimyasal yontemler kullanilabilir. Endiistriyel anlamda en ¢ok
kullanilan kaplama c¢esitleri galvaniz kaplama (Ageeva vd.,
2020), cinko kaplama (Polyavok wvd., 2020), krom kaplama
(Podgornik vd., 2018; Oz vd., 2019), fosfat kaplama (Kollias vd.,
2019), kalay kaplama (Cao vd., 2020) veya aliiminyum (Guo vd.,
2020) kaplamadir. Son yillarda korozyon dayanimi igin ¢inko
lamelli kaplamalar da kullanilmaya baslanmistir (Vu, 2012;
Nardeli vd., 2020).

Fosfat kaplama, bir metal ile bir kimyasal ¢ozeltinin
reaksiyonu sonucu olusur. Fosfat kaplamanin kompozisyonu,
uygulama metoduna (sprey veya daldirma), banyonun
karigtirllma  derecesine,  banyo  kimyasal  cesitlerine,
hizlandiricinin kalitesine ve diger metal iyonlarmin varligina
bagh olarak degismektedir (Ulubayrak, 2021). Demir fosfat,
¢inko fosfat ve mangan fosfat kullanilarak {i¢ farkli sekilde
uygulanabilir (Berk, 2004).

Fosfat kaplamanin uygulama alanlar1 arasinda boya ve
polimer film kaplamalarla birlikte uygulanarak metal pargalarin
korozyondan korunmasi bulunmaktadir. Ayrica, tel cekme, boru
cekme, derin c¢ekme gibi soguk sekillendirme islemlerinde
koruyucu yag ve vakslarla birlikte metallerin korozyondan
korunmasi, yapismayr arttirmak i¢in kauguk sektdriinde
kullanilmasi ve son islem uygulanmadan korozyon korumasi gibi
islemler de fosfat kaplamanin uygulama alanlar1 arasinda yer
almaktadir. Fosfat kaplamanm kullanim amaglar1 ise, fosfat
sonrasinda uygulanacak olan boya ve organik tabakanin homojen
olarak yayilmasini saglamak igin yilizeyi temizleyerek yiizeyi
boyaya hazirlamak, metalin korozyon direncini arttirmak,
aliminyum ve galvaniz gibi yapisma problemi olan yiizeylerde
boyanin daha iyi tutunmasini saglamak, boyanin darbe direncini
ve esnekligini artirmak ve suyun metal ylizeyine difiizyonunu
engellemek olarak siralanabilir (Zimmermann vd., 2003).

Fosfat kaplama siireci aktivasyon, fosfat kaplama, durulama
ve kiirlenme basamaklarini igermektedir (Sekil 1).
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Sekil 1. Fosfat Kaplama Siireci

Fosfat kaplama islemi oncesi uygulanan aktivasyonun
amact; kaplama sirasinda korozyon direncini ve yapisma
ozelliklerini artiracak ince kristal yapiy1 elde etmek ig¢in metali
aktive  etmektir. Aktivasyon basamaginda  durulama
kullanilmryorsa, fosfat kristal boyutu biiyiik olabilir ve bu
durum fosfat kaplama yapisinda bogluk olusumuna neden olur.
Biiyiik bosluklarin korozyon olusumuna sebep olmasindan
dolayi, kristal yapinin her zaman 10 pm’den daha diisiik olmasi
tercih edilir. (Zimmermann vd., 2003).

Yapilan bu caligmada, ¢inko lamelli kaplama isleminde
alternatif  yilizey temizligi olarak fosfat kaplamanin
kullanilabilirligi ve fosfat kaplamanin asamalarindan biri olan
aktivasyon basamaginda, aktivasyon siiresi ve pH’min yani sira
fosfat kaplama siiresinin de kaplama kalitesi iizerine etkisi
incelenmistir.
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2. Materyal ve Metot

Fosfat kaplama sirasindaki aktivasyon isleminde siireg
parametresi olarak ortamin pH degeri ve aktivasyon siiresi
degistirilmistir. 1500 L su doldurulan banyoya aktiflestirici
olarak 4 kg GARDOLENE V 6513 ilave edilip, banyo hacmi
suyla 2000 L’ye tamamlanmistir. Aktivasyon pH degerinin
kaplama kalitesine etkisini belirlemek i¢in, aktivasyon siiresi
60 saniye olarak sabit tutulmus ve pH 8,50, 8,75, 9,00, 9,25,
9,50 ve 10,00 olarak degistirilmistir (Tablo 1).

Aktivasyon siiresinin kaplama kalitesine etkisini belirlemek
icin ise, yapilan ¢aligmalarda aktivasyon banyosunun pH degeri
9,00 olarak sabit tutulurken aktivasyon stiresi 15, 30, 45 ve 60
s olarak degistirilmistir (Tablo 2).
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Tablo 1. Aktivasyon pH 1 denemeleri ¢calisma parametreleri

Deneme | Deneme Il Deneme Il Deneme IV Deneme V Deneme VI
Aktivasyon pH 8,50 8,75 9,00 9,25 9,50 10,00
Aktivasyon siiresi (s) 60 60 60 60 60 60
Kaplama Siiresi (dk) 8 8 8 8 8 8

Tablo 2. Aktivasyon siiresi denemeleri ¢calisma parametreleri

Deneme | Deneme Il Deneme Il Deneme IV
Aktivasyon siiresi (s) 15 30 45 60
Aktivasyon pH 9,00 9,00 9,00 9,00
Kaplama Siiresi (dk) 8 8 8 8

Yapilan deneysel calismalar sirasinda fosfat banyosunun
sahip olmasi gereken kimyasal 6zelliklerin teorik degerleri ve
deneyler sirasinda Slgiilen bu degerler Tablo 3’te verilmistir.
Fosfat kaplama siiresinin kaplama kalitesine etkisini belirlemek
icin yapilan ¢alismalarda ise kaplama siiresi 3, 5, 8 ve 10 dk
olarak degistirilmistir (Tablo 4).

Degistirilen parametrelerin kaplama kalitesi iizerine etkisi
elde edilen orneklerin yiizey goriintiilerinin taramali elektron
mikroskobu (SEM) (HITACHI, TM-1000) ile alinmasiyla
incelenmistir.  Orneklere uygulanan taramali  elektron
mikroskobu analizlerinde, 1000x-3000x biiylitme oranlar1
kullanilmigtir.  Ayrica  Orneklerin -~ kaplama  kalinliklari
endiistriyel kaplama kalinligi 6l¢im cihazi (ELCOMETER
456) ile dlciilmiistiir.

Tablo 3. Fosfat banyosu parametreleri

Teorik Deger Olciim
Toplam Asit 17-25 22,2
Cinko Orani (g/L) 0,6-1,1 1,01
Nikel Orani (g/L) 0,6-1,2 0,98

Tablo 4. Fosfat kaplama siiresi ¢alisma parametreleri

Deneme | Deneme Il Deneme IIl  Deneme IV
Kaplama Siiresi (dk) 3 5 8 10
Aktivasyon siiresi (s) 60 60 60 60
Aktivasyon pH 9,00 9,00 9,00 9,00

3. Arastirma Sonuclar ve Tartisma

Fosfat kaplama asamalarindan biri olan aktivasyon
isleminde, aktivasyon banyosu pH degerinin degistirilmesiyle
elde edilen metal Orneklerin ylizey goriintiileri Sekil 2’de
verilmistir. pH degerinin 8,75 ve 9,50 arasinda oldugu durumda
aktivasyon isleminin fosfat kaplama oOncesi parca yiizeyini
aktive ettigi belirlenmistir.

Taramali Elektron mikroskobu ile elde edilen goriintiilere
gore aktivasyon ortaminin pH degeri azaldik¢a, fosfat kristal
olusumu kotii yonde etkilenmis ve fosfat kaplama yilizeyinde
lekeli bir goriintii elde edilmistir. Yiiksek pH degerlerinde ise
metal yilizeyinde homojen olmayan fosfat tabakasi olustugu
gorilmiistiir. En uygun pH degerinin 9,00 ve 9,25 oldugu
belirlenmis ve aktivasyon siiresinin etkisinin belirlenmesi igin
gerceklestirilen deneysel ¢aligmalarda pH degeri 9,00 olarak
sabit tutulmustur.

e-ISSN: 2148-2683

Aktivasyon siiresinin kaplama kalitesi iizerine etkisinin
belirlenmesi igin yapilan g¢aligmalardan elde edilen SEM
goriintiileri Sekil 3’te verilmistir.

15 s aktivasyon uygulanan pargalarda kristaller arasi
boslugun olduk¢a fazla oldugu goriilmektedir. 30 s aktive
edilmis ylizeyde homojen yiizey dagiliminin olmadig1 ve aktive
edilemeyen bolgenin lekeli bir goriiniime sahip oldugu
gorlilmektedir (Sekil 3(b)). Aktivasyon siiresinin diisiik oldugu
denemelerde parca yiizeyinin yeterince aktive olmadigi ve
fosfat kaplama tabakasinin giicli tutunma saglamayacagi
sonucuna varimigtir. Elde edilen SEM goériintiilerine gore,
aktivasyon maruziyeti i¢in en uygun pH degerinin 9,00 ve
aktivasyon siiresinin 60 s oldugu belirlenmistir.

Fosfat kaplama siiresinin kaplama kalitesi iizerine etkisinin
belirlenmesi i¢in yapilan ¢alismalarda pH 9,00 olan aktivasyon
banyosunda 60 s ylizeyi aktive edilmis parcalar 3, 5, 8 ve 10 dk
fosfat banyosunda tutulmustur (Sekil 4).

631



Avrupa Bilim ve Teknoloji Dergisi

™ 1000_9673 x2019 128 5

TV 1000_MTY WM 1298

Sekil 2. Farkli pH degerlerinde elde edilen metal yiizeylerin SEM goriintiileri
(a) pH 8,5 (b) pH 8,75 (¢) pH 9,00 (d) pH 9,25 (e) pH 9,50 (f) pH 10,00

T™M-1000_3131 20201019 10:57 L

TM-1000_3125 20201019 1025 L TM-1000_3141

Sekil 4. Farkli fosfat kaplama siirelerinde elde edilen metal

Sekil 3. Farkli aktivasyon §ﬁresi degerlerinde. elde edilen yiizeylerin SEM gériintiileri (a) 3 dk (b) 5 dk (c) 8 dk (d) 10 dk
metal ylizeylerin SEM goriintiileri

(a) 15s(b)30s(c)45s(d)60s
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Fosfat kaplama siiresinin her seviyesinde aktiflesmis
ylizeye tutunmanin gerceklestigi goriilmiis fakat diistik

siirelerde fosfat kaplanan parcalarin kaplama kalinliginin daha
ince oldugu gézlemlenmistir (Sekil 5 ve Tablo 5).

Sekil 5. Kaplama kalinliklart (a) 3 dk (b) 5 dk (c¢) 8 dk ve (d)10 dk

Tablo 5. Fosfat kaplama siiresinin kaplama kalinliklarina etkisi

Deneme | Deneme Il Deneme III  Deneme IV
Kaplama Siiresi (dk) 3 5 8 10
Kaplama kalmliklar1 (mm) 0,7 1,4 4,4 4,7

4. Sonuc¢

Yapilan deneysel calismalar sonucunda elde edilen
orneklerin ylizey goriintiileri incelendiginde, metal pargalara
fosfat kaplama islemi 6ncesinde uygulanan aktivasyonun pH
degeri diisiik iken kristal yapinin kotii yonde etkilendigi ve
lekeli bir fosfat tabakasi elde edildigi belirlenmistir. Ayni
zamanda yiiksek pH degerlerinde metalin kaplama Oncesi
aktiflestigi fakat homojen dagilimi olmayan bir fosfat kristal
yapisi elde edildigi goriilmistiir.

Dogru pH araliginda aktivasyon siiresi kisaldiginda (15 s
ve 30 s) kristaller aras1 boslugun fazla oldugu, dolayistyla fosfat
kaplamanin metal ylizeye iyi seviyede tutunmayacagi
gozlenmistir. Fosfat kaplama siiresinin kaplama kalitesi iizerine
etkisinin belirlenmesi i¢in yapilan c¢aligmalarda, kaplama
stiresinin her seviyesinde aktiflesmis ylizeye tutunmanin
gerceklestigi goriilmiis fakat diistik siirelerde fosfat kaplanan
pargalarin kaplama kalinliginin daha ince oldugu belirlenmistir.
Deneysel sonuglara gore en iyi kaplama 6zellikleri aktivasyon
banyosu pH degerinin 9.00, aktivasyon siiresinin 60 s ve fosfat
kaplama siiresinin ise 10 dk oldugu kosullarda elde edilmistir.
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