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Bu ¢alismada, aliiminyum oksit, silisyum oksit, wolfram-titanyum karbiir ve
titanyum karbiir parcaciklar ilave edilerek hazirlanan ¢ézeltilerde, plazma
elektrolitik  oksidasyon (PEQO) yontemiyle AA7075 alasimi iizerine seramik
kaplamalar gelistivilmistir. Kaplamalarin faz bilesimi x-isint kirmmimi  (XRD)
yontemiyle incelenmistir. Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile kaplamalarin
yiizey morfolojisi ve kesitin mikroyapist incelenmistir. Enerji dagilimli x-i5int
spektrometresi (EDX) sayesinde kaplamalarin kimyasal analizi yapilmistir.
Kaplamalarin sertlik degerleri mikroVickers sertlik test cihaziyla olgiilmiistiir.
Kaplama yapilan althk alasimlarin siirtiinme ve asinma davranmsini incelemek
amacwyla 100Cr6 c¢elik ve aliiminyum oksit bilyelere karsi kuru kaymal asinma
testleri yapilmistir. Asinma testi sonrasi yiizey profilometresiyle asinma profili
¢tkarilarak aginan malzeme hacmi hesaplanmistir. Yapilan testler sonucunda
AA7075 alasimin yiizey sertligi ve asinma dayaniminin iiretilen PEO kaplamalarla
onemli olgiide arttig1 gozlenmistir. Kaplamalar yogun i¢ tabaka ve gozenekli iist
tabakadan olusmaktadir. Kaplama sertliginin althik/kaplama arayiizeyine yakin
bolgede yiiksek, yiizeye dogru ilerledikce gozenekliligin artisindan dolayr diistiigii
belirlenmistir. Silisyum oksit parcacik iceren ¢ozeltilerde iiretilen kaplamalarin
diger kaplamalara gére daha kalin ve piiriizlii oldugu tespit edilmistir. En diisiik
asinma kaybu titanyum karbiir iceren c¢ozeltilerde iiretilen kaplamada elde
edilmistir.
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Surface Modification of Light Alloys Exposed to Excessive
Conditions in the Defense Industry

Abstract

In this study, ceramic coatings were developed on AA7075 alloy by plasma
electrolytic oxidation (PEO) method in different solutions prepared by adding
aluminum oxide, silicon oxide, wolfram-titanium carbide and titanium carbide
particles. The phase composition of the coatings was investigated by x-ray
diffraction (XRD) method. The surface morphology of the coatings and the
microstructure of the cross-section were investigated by scanning electron
microscopy (SEM). Chemical analyzes of the coatings were made by means of
energy distribution x-ray spectrometry (EDX). The hardness values of the coatings
were measured by microVickers hardness tester. In order to examine the friction
and wear behavior of the coated substrates, dry sliding wear tests were performed
against 100Cr6 steel and alumina balls. After the wear test, the wear profile was
obtained by the surface profilometer and the material volume loss was calculated.
As a result of the tests, it has been observed that the surface hardness and wear
resistance of the AA7075 alloy was significantly increased by the application of
PEO coatings. The coatings consist of a dense inner layer and a porous outer
layer. It has been determined that the coating hardness increased close to
substrate/coating interface while decreasing towards the free surface due to the
increased porosity. The coatings produced in silicon oxide particle-containing
solutions were found to be thicker and rougher than the other coatings. The lowest
wear loss was obtained in the coating produced in titanium-carbide-containing
solutions.

Keywords: AA7075, Plasma Electrolytic Oxidation, Nanoparticle, Hardness, Wear.

Giris

Gliniimiiz endiistrisinin vazgecilmez bir malzemesi olan aliiminyum ve
aliminyum alasimlart; yiiksek 0zgiill mukavemet, diisik yogunluk ve kolay
sekillendirme gibi 6zelliklerinden dolay1 elektronik, havacilik, savunma sanayisi ve
benzeri birgok alanda kullanilmaktadir. Ancak diisiikk asinma direnci, aliminyum
ve alasgimlarinin uygulama alanlarin1 simirlamaktadir. Bunun yani sira, aliiminyum
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ve alagimlar1 kimyasal bilesimlerinden dolayi, korozyona karsi hassastir.
Aliiminyum alagiminin yukarida bahsi gecen bu dezavantajlarini minimize etmek
icin alagimlandirma, 1s1l islemler ve yiizey kaplama islemleri uygulanmaktadir
(Davis, 1993; Necsulescu, 2011). Bu islemler arasindan yiizey kaplama islemleri,
aliminyum alagimlarinin ¢evresel etkilere karsi korunabilmesi, ylizey 6zelliklerinin
iyilestirilmesi amaciyla yaygin olarak kullanilmaktadir (Shibe ve Chawla 2014).

Seramik kaplamalar, aliiminyum ve alagimlarinin, mekanik ve yiizey
Ozelliklerinin gelistirilmesi, aliminyum ve alagimlarinin korozyona, aginmaya ve
yiiksek sicakliga karst direncinin arttirilmasi amactyla kullanilmaktadir. Seramik
kaplamalar metaller ile kiyaslandiginda daha yiiksek sertlige sahip olduklari i¢in
altlik malzemeye yiiksek asinma direnci kazandirir. Ek olarak metal altligin sahip
oldugu kolay sekillendirilebilme ve tokluk gibi baz1 Ozellikleri de
korunabilmektedir. Seramik kaplama i¢in kullanilan en yaygin yiizey islem
yontemleri, anotlama, termal piiskiirtme, plazma elektrolitik oksidasyon (PEO),
kimyasal buhar biriktirme (CVD) ve fiziksel buhar biriktirme (PVD) olarak
verilebilir.

Ote yandan PEO veya diger adiyla mikro ark oksidasyon (MAO), karmasik
sekilli parcalarin kaplanmasina imkén veren ve asidik ¢ozelti icermeyen cevreye
duyarli bir kaplama yontemi olmasi sebebiyle son yillarda arastirmacilarin ilgi
odagi haline gelmistir. PEO yontemi, elektrolitik sivi igerisine daldirilan metallerin
ve alagimlarinin ylizeyinde oksit olusturma ve buna bagh olarak altlik
malzemesinin fiziksel 6zelliklerinin gelistirilmesi amaciyla uygulanmaktadir. Bu
stireg althk olarak kullanilan alagimlarin ylizeylerinde oksit tabakasinin
biriktirilmesi ve oksit tabakasinin biiyiimesi seklinde gergeklesir. Seramik oksit
kaplamanin yiiksek sertligi sayesinde altlik metalin asinma direncinde kayda deger
seviyede artig gozlenmektedir (Yerokhin vd.,1999).

PEO yonteminde, proses voltaji, kaplama siiresi, elektrolit bilesimi ve
nanoparcaciklarin ilavesi gibi kaplama ozelliklerini etkileyen bir¢ok parametre
vardir. Fatimah ve ark.’nin ¢alismasinda, PEO yontemi kullanilarak A16061 alasimi
tizerine olusturulan kaplamada, SiO, ve ZrO, nanopargaciklarinin elektrolit i¢ine
ilavesiyle catlaklar1 doldurma ve kaplamalardaki gozenekleri azaltma &zelligine
dikkat ¢ekmislerdir. Nasiri Vatan ve Adabi’nin ¢alismasinda WC
nanoparcaciklarin  kaplamalarin asinma ve korozyon direncini gelistirdigi
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belirtilmistir. Arunnellaiappan ve ark’nin c¢alismasimnda a-Al,O3 nanoparcacikli
PEO numunelerin yiiksek korozyon korumasi sagladigi belirtilmistir.

Bu c¢alismada; savunma sanayisinde kullanilan AA7075’in PEO yontemi
ile kaplanmasi, sert ve yliksek asinma direncine sahip yiizey kaplamalar1 elde
edilmesi hedeflenmektedir. Cozelti icerisine farkli miktarlarda silisyum oksit,
alliminyum oksit, wolfram-titanyum karbiir ve titanyum karbiir parcaciklari ilave
edilmis ve bu pargaciklarin kaplama 6zelliklerine etkisi incelenmistir.

Malzeme ve Metot
Parcaciklarin Boyutsal Olciimii

Uretici firmadan tedarik edilen parcaciklarin boyutsal dl¢iimii icin Malvern
Panalytical marka Zetasizer Nano ZS cihazi kullanilmistir. Dinamik 1s1k sagilimi
ilkesiyle ¢alisan bu cihazla 0,3 nm ile 10 pm arasindaki nano- ve mikro-boyutlu
pargaciklarin boyutsal dlgiimii yapilmaktadir. Ol¢iim dncesinde pargaciklarin saf su
veya alkol benzeri sivilar icerisinde topaklanma olmadan dagitilmasi gerektigi i¢in
alliminyum oksit, titanyum karbiir ve wolfram-titanyum karbiir parcaciklari, 0,5 g/
sodyum dodesil siilfat (SDS) igeren 50 ml saf su c¢ozeltisine ilave edilerek
ultrasonik karistirictyla 10 dakika siiresince karistirtlmigtir.  Silisyum  oksit
pargaciklarin saf su igerisinde 1slatilabilirligi diisiik oldugu i¢in oncelikle etanol
icinde spatiil yardimiyla mekanik olarak karigtirllmis daha sonra bu karigimin
iizerine 0,5 g/l sodyum dodesil siilfat (SDS) iceren 50 ml saf su ¢ozeltisi ilave
edilerek ultrasonik karistiriciyla 10 dakika boyunca karistirilmistir. Pargaciklari
igeren c¢ozeltiden belirli bir miktar siringayla alinarak cihazin 6lgiim kabina
aktarilmig ve boyut dagilimi ol¢tilmiistiir.

PEO Kaplama Islemi

AA7075 aliminyum alagimindan tiretilmis 25 mm ¢apinda silindir ¢ubuk,
SiC kesme diski ile 10 mm kalinliginda pargalara ayrilarak altlik numuneleri elde
edilmistir. Numunelerin yiizeyleri sirasiyla 240, 400, 800 ve 1200 grit su
zimparasiyla zimparalanip daha sonra asetonla ultrasonik banyoda temizlenmis ve
sicak havayla kurutulmustur. Kaplama ana ¢dzeltisinde 7 g/l sodyum metasilikat
pentahidrat (Na,SiO3-5H,0), 4 g/l potasyum hidroksit (KOH) ve 2,7 g/l potasyum
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sodyum tartarat tetrahidrat (C4H4;KNaOg'4H,0) kullanilmistir. Pargacik takviyeli
kaplamalar1 hazirlamak i¢in, Oncelikle 100 ml saf su igerisine pargaciklarin
topaklanmadan dagilmasini saglamak amaciyla 0,5 g/l SDS ilave edilmistir.
Hazirlanan bu ¢ozeltiye aliiminyum oksit, titanyum karbiir ve wolfram-titanyum
karbiir parcaciklari, 1 g/l ve 3 g/l derisimlerinde ilave edilmistir. Silisyum oksit
parcaciklarin saf su icerisinde islatilabilirligi diisiik oldugu icin oncelikle etanol
icinde spatiil yardimiyla mekanik olarak karigtirilmis daha sonra SDS igeren saf su
icerisine diger nanoparcaciklarla ayni oranlarda ilave edilmistir. Hazirlanan
parcacik ilaveli ¢ozeltiler Bandelin Sonopuls ultrasonik homojenizator yardimiyla
4 dakika boyunca karigtirllmistir. Daha sonra parcacik ilaveli ¢ozelti ayrica
hazirlanan ana ¢o6zelti igerisine eklenerek 20 dakika boyunca ultrasonik olarak
karigtirllmigtir. Kaplama igleminde alternatif akim (AC) kaynagina ve ¢ozelti
banyosuna sahip Keronite G2 kaplama {initesi kullanilmigtir. Kaplama banyosuna
daldirtlan altlik numuneye 10 dakika siiresince 20 A/dm? sabit akim yogunlugu
uygulanmig sonraki 50 dakika boyunca akim yogunlugu azaltilarak islem
sonlandirilmistir.  Islem sonrast numune saf suyla yikamp sicak havayla
kurutulmustur. PEO kaplama islemine ait detayl1 bilgiler Tablo 1°de verilmistir.

Tablo 1. PEO isleminde Kullanilan Cézeltilerin Igerigi ve Kaplama Islem
Parametreleri

Kaplama | Par¢acik Takviyesi ve | Ana Cozelti !(aplama Uygulanan
c .. . Islem Akim
Kodu Derisimi Icerigi . . .
Siiresi Yogunlugu
Katkisiz -
SO-1 Silisyum oksit, 1 g/l 7 g/l sodyum
SO-3 Silisyum oksit, 3 g/l metasilikat
AOL Aliiminyum oksit, 1 | pentahidrat, 20 A/dm? -
o/l 4 g/l potasyum . 10 dakika
— - . . 60 dakika )
AO-3 Aliiminyum oksit, 3 | hidroksit, <20 A/dm° -
o/l 2,7 g/l potasyum 50 dakika
-ti sodyum tartarat
WTC-1 Wohiram titanyum Y :
karbiir, 1 g/l tetrahidrat
TC-1 Titanyum karbiir, 1 g/
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Kaplamalarin Yapisal incelemesi

Kaplamalarin yiizey piriizliiligii Ambios XP-2 yiizey profilometresinde
Ol¢iilmiistiir. Kaplamalarin yiizey morfolojisinin incelenmesi ve arakesit mikroyap1
goriintiilerinin elde edilmesi icin JEOL 6060 taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilmistir. Kaplanmis numuneler kesme diskiyle kesilip epoksi regineyle kaliba
almarak arakesit incelemesi i¢in numuneler hazirlanmigtir. Daha sonra
zimparalama ve elmasla parlatma islemlerinden gegirilerek SEM incelemesi
oncesinde kesit ylizeyi altin filmle kaplanmistir. Kaplamalarin kimyasal analizi igin
enerji dagilimli x-151m1 spektrometresi (EDX) kullanilmistir. Pargaciklarin ve
kaplamalarin faz analizi Rigaku D-Max X-1s11 difraktometresiyle yapilmstir.

Sertlik Ol¢iimii

Altlik alagimin ve kaplamalarin sertlik degerleri, Shimadzu mikroVickers
sertlik cihazinda 0,025 kg yiik uygulanarak ol¢lilmiigtiir. Sertlik 6l¢iimii ara kesit
numunelerinde kaplama kalinligi boyunca belirli mesafe araliklarinda iz vurularak
yapilmistir.

Asinma Testi

Althik alasim ve kaplanmis numunelerin asinma testlerinde CSM
Instruments marka standart tribometre kullanilmistir. Kuru kaymali aginma testleri
10 N sabit yiik altinda, 10 mm stroke mesafesiyle, 6 mm ¢apindaki 100Cr6 ¢elik ve
aliminyum oksit bilyelere kars1 yapilmistir. Toplam aginma mesafesi ve kayma
hiz1 sirasiyla 200 m ve 0,06 m/s olarak belirlenmistir. Asinma testi sonrasinda altlik
numunelerin ve bilyelerin asinan yiizeyleri optik mikroskop altinda incelenmistir.
Kaplanmig numuneyle yapilan agimma testlerinde, g¢elik bilye iizerinde olusan
asinma izinin ¢apr Olgiilerek ASTM G99 test standardina gore hacim kaybi
hesaplanmistir. Altlik alagimin ve kaplamalarin aginma izinin profili Ambios XP-2
yilizey profilometresiyle cikarilmis ve asinma sonrast hacimsel malzeme kaybi
hesaplanmistir.
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Test Sonuglari ve Tartisma
Parc¢aciklarin Boyutsal Ol¢iimii

Parcaciklarin boyutsal dagilimi ve yiizdeleri Sekil 1°de gosterilmistir.
Silisyum oksit, aliiminyum oksit, wolfram-titanyum karbiir ve titanyum karbiir
pargaciklarin ortalama boyutlart sirastyla 272 nm, 1493 nm, 417 nm ve 195 nm
Olcililmiistiir. En dislik pargacik boyutuna sahip malzemenin titanyum karbiir
oldugu ayrica diger malzemelere kiyasla aliiminyum oksidin ortalama boyutunun
mikro dlgekte oldugu tespit edilmistir.

| Silisyum oksit (SO) 204 Aliminyum oksit (AO)
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Sekil 1. Pargaciklarin Tane Boyutu Analizi Sonuglari



74 | Hayrani ULUTURK, Ugur MALAYOGLU ve Kadir Cihan TEKIN

XRD Analizi

Sekil 2’deki parcaciklarin XRD analiz sonuglar1 incelendiginde, silisyum
oksit malzemenin spektrumunda kristalin faza ait herhangi pik olmadigi, sadece
10°-30° arasinda genis bir tepenin oldugu tespit edilmistir. Bu sonuca gore
silisyum oksit malzemenin amorf yapida oldugu ortaya ¢ikmistir. Aliiminyum oksit
malzemenin ¢ogunlukla a-Al,O3 ve ¢ok az miktarda B-Al,O3, titanyum karbiir
malzemenin TiC, ve wolfram-titanyum karbiir malzemenin CsTi,W kristalin faz
yapilarina sahip oldugu belirlenmistir.

L
Silisyum oksit (SO) 30007 Altiminyum oksit (AO)
[ ]
1000 4 - ® a-AlLO,
o B-AlL,0,
- L
()
3
2 1500 1
@ 00|
0 . . . —
20 40 60 80
n
4500+ Wolfram-titanyum karbtr (WTC) Titanyum karbur (TC)
= C,Ti,w 10007 o oTiC
n
. 3000
[0
©
T
@ 500 1
| ]
1500 1
n
0 T 0
0

20 40 6 80 20 40 60 80
2teta (°) 2teta (°)

Sekil 2. PEO Isleminde Kullanilan Parcaciklarin XRD Analizi Sonuglari

PEO kaplama yapilan numunelerin XRD spektrumlar1 ve analiz sonuglari
Sekil 3 ve Tablo 2’de gosterilmistir. X-1ginlar1 kaplamadan gegerek altlik alasima
ulasabildigi i¢in XRD spektrumunda aliiminyum metaline ait pikler goriilmektedir.
Tim kaplamalarda, altlk alasimda bulunan aliiminyumun oksitlenerek
sinterlenmesi sonucunda yari-kararli y-Al,O3 fazinin olustugu gézlenmistir. Yari-
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kararl1 y-Al,O3 faz1 1050 °C sicakligin tizerinde termodinamik agidan kararli olan
a-Al,O3 fazina doniismektedir (Lamouri vd., 2017). Yapilan analizlerde kararli o-
Al,O3 fazina ait piklerin siddeti y-Al,O; fazina kiyasla daha az oldugu i¢in kaplama
yapisinda daha az miktarda bulundugu tespit edilmistir. SDS ile ¢evrelenmis
negatif yiikli aliiminyum oksit parcaciklar1 PEO islemi sirasinda anot yiizeyine
yonlenerek kaplama icerisine dahil olmasi sonucunda AO-1 ve AO-3 kaplamalarin
yapisindaki o-Al,Os; miktarinin arttigi ortaya ¢ikmustir. Silisyum oksit parcacik
igeren ¢oOzeltide Uretilen kaplamalarda, 6zellikle SO-1 kaplamanin yapisinda miillit
fazinin oldugu tespit edilmistir. Ana kaplama c¢ozeltisinde sodyum metasilikat
pentahidrat olmasina kargin diger kaplamalarda miillit faz1 tespit edilmemistir. Bu
nedenle amorf silisyum oksit parcaciklarin kaplama igerisine dahil olup aliiminyum
oksitle reaksiyona girmesi sonucunda miillit fazim1 olusturdugu distiniilmektedir.
PEO isleminde plazma desarj1 sirasinda plazma termokimyasal ve elektrokimyasal
reaksiyonlar meydana gelir. Cozelti icerisindeki ylizey aktif maddeyle ¢evrelenmis
halde olan amorf silisyum oksit parcaciklari, elektriksel alan kuvvetiyle aliminyum
yiizeyine dogru hareket ederek kaplamanin yiizeyinde birikir. Amorf yapidaki
silisyum oksit pargaciklar, plazma desarjinin iirettigi yiiksek sicaklik nedeniyle
yari-kararli y-Al203 fazinin igerisine dogru yaymir ve bunun sonucunda miillit
(3Al,05-2Si0;) fazinin olugsmasi saglanir (Xin vd., 2006). Diger taraftan, SO-3
kaplamada, ¢ozelti icerisindeki parcacik derisimi yiiksek oldugundan daha fazla
amorf silisyum oksidin biriktigi ve kristalin fazlara ait piklerin siddetinin bu
nedenle azaldig1 disiiniilmektedir. WTC-1 kaplamada ¢6zelti igerisindeki CsTisW
faz yapisindaki pargaciklarin faz doniisiimiine ugramadan yapiya dahil oldugu
gozlenmistir.
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Sekil 3. PEO Kaplamalarin XRD Analizi Sonuglari

Tablo 2. Elde Edilen XRD Sonuglarina Gére Kaplamalarin Igerdigi Fazlar

Kaplamalar Icerdigi Fazlar
Katkisiz v-Al,03 a-Al,O3
SO-1 v-Al,O3 a-Al,O3, Miillit
SO-3 v-Al,O3 a-Al,Os, Miillit
AO-1 v-Al,03 a-Al,03
AO-3 v-Al,03 a-Al,03
WTC-1 v-Al,03 a-Al,O03,CsTisW
TC-1 v-Al,03 a-Al,O3

SEM Analizi

Kaplamalarin arakesit goriintiileri Sekil 4’de gosterilmektedir. Kesit
goriintiilerinden 6l¢iilen kaplama kalinliklar1 ve profilometreyle 6lgiilen piiriizliiliik
degerleri Tablo 3’de verilmistir. Kaplamalarin geneline bakildiginda, yogun alt
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tabaka ile goreceli olarak daha gbzenekli ve piiriizli {ist tabakadan meydana
geldikleri goriilmektedir. Cozeltiye parcacik ilavesi yapilmasiyla yiizey
plriizliliginiin artigr gozlenmistir. Katkisiz kaplamayla karsilastirildiginda,
silisyum oksit pargacik igeren ¢ozeltide iiretilen kaplamalarin kalinliginin énemli
Olgiide arttign ancak diger parcacik malzemelerin ilavesiyle elde edilen
kaplamalarin neredeyse benzer kalinliga sahip olduklar1 tespit edilmistir. SO-1 ve
SO-3 kaplamalar birbiriyle kiyaslandiginda, artan pargacik derisimiyle daha az
gozenekli ve kalin bir alt tabakanin olustugu, ancak {ist tabakanin daha gozenekli
ve piiriizlii hale geldigi belirlenmistir.

18 45 BEC ZBkKU x i@ 45 BEC

i@ 45 BEC




Hayrani ULUTURK, Ugur MALAYOGLU ve Kadir Cihan TEKIN

X588  SBmm

89 45

EBEC

X588  SBmm

i@ 45

EEC

Sekil 4. Kaplamalarin Arakesit Goriintiileri

i@ 45 BEC

Tablo 3. Kaplama Kalinliklari ve Yiizey Piiriizliiligii Degerleri

Katkisiz | SO-1 | SO-3 | AO-1 | AO-3 | WTC-1 | TC-1
Kalinlik(um) | 49,1 64,3 | 107,3 | 46,6 |492 |49.1 485
Ra(um) 4,22 8,10 |13,03 |491 |553 |591 6,28

EDX yontemiyle kaplamalarin yiizeyinden alinan kimyasal analiz sonuglari

Tablo 4’de verilmistir. Tiim kaplamalarda silisyum elementinin bulunmasi ana

¢ozeltideki silikat iyonlarimin  (SiO5”) yiiksek oranda yapiya katildigini
SO-1 ve SO-3 kaplamalarda amorf silisyum oksit silikat
iyonlariyla birlikte yapiya katildig: icin katkisiz kaplamaya kiyasla daha yiiksek

gostermektedir.

miktarda silisyum icerdigi ve aliiminyum igeriginin azaldigi gozlenmistir.

Cozeltideki a-Al,O3 pargaciklarin orani arttikga yapiya dahil olan silisyumun

azaldigr diger taraftan aliiminyumun artti§1 gorilmistir. WTC-1 ve TC-1

kaplamalarda ¢ozelti i¢erisinden wolfram ve titanyum igeren pargaciklarin yapiya

dahil oldugu goriilmektedir.
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Tablo 4. Kaplamalarin Yiizeyinden Alinan EDX Analizi Sonuglari

f‘!/i rzg])t Katkisiz | SO-1 | S0-3 | AO-1 | A03 |wrc1| Tca
0 1894 | 205 | 2326 | 1993 | 1952 | 17,93 | 1841
Na 061 | 077 | 08L | 024 | 019 | 038 | os8l
Mg 102 | 056 | 031 | 082 | 078 | 078 | 074
Al | 4237 | 2775 | 1663 | 4473 | 4906 | 368 | 32.29
Si 203 | 4204 | 5208 | 27.77 | 2339 | 2669 | 27,98
K 48 579 | 558 | 346 | 444 | 417 | 493
Ti i - : 116 | 6,38
Zn 206 | 259 | 138 | 305 | 262 | 288 | 224
W i - i ; 2,93 -

c - - § : 228 | 622

SO-1 ve SO-3 kaplamalarin kesiti boyunca aliiminyum ve silisyumun
miktarinin goreceli olarak degisimi Sekil 5°de verilmistir. Silisyumun yiizeye yakin
bolgelerde yiiksek oranda bulundugu ve althiga dogru ilerledikce miktarinin
azaldig1 ortaya ¢ikmistir. Diger taraftan aliminyumun silisyuma gore tam tersi bir
profile sahip oldugu goriilmektedir. Bu sonuglara bakildiginda, kaplamalarin
ylizeyine yakin bolgede parcaciklarin daha fazla biriktigi ortaya c¢ikmistir.
Kaplamada plazma desarji esnasinda altlik malzeme oksitlenir ve ergiyik halde
yiikksek basincin etkisiyle c¢ozelti’kaplama arayiizeyine dogru hareket eder. Bu
esnada ¢ozeltideki iyonlar ve parcgaciklar elektriksel alanin etkisiyle plazma desarj
kanal1 igerisine dogru hareket ederek plazma igindeki ergimis oksit malzemeyle
birleserek yiizeyde katilagir ve birikir. Arakesit goriintiilerindeki kalinlik artig1 ve
EDX sonuglart incelendiginde kaplama igerisine en fazla silisyum oksit
parcaciklarin dahil oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5. SO-1 ve SO-3 Kaplamalarin Kesitinde Kalinlik Boyunca Aliminyum ve
Silisyum Miktarinin Degisimi

Sertlik Ol¢iimii Sonuglar

Kaplamalarin kesiti boyunca belirli araliklarla 6lgiilen mikroVickers sertlik
degerleri Sekil 6’te gosterilmistir. Altlilk AA7075 alasimiyla karsilastirildiginda,
kaplamalarin yapisinda kristalin seramik fazlarin bulunmasi sayesinde sertlik
degerlerinin kayda deger oranda arttig1 goriilmektedir. Kaplamalarin althiga yakin
olan bolgesinde sertligin yiiksek, yiizeye yakin bolgelerde ise diisiik oldugu
belirlenmistir. Bunun temel sebebi arakesit goriintillerinde goriildiigii {izere
kaplama/altlik araylizeyinden yiizeye dogru ilerledik¢e kaplama gdzenekliliginin
artmasidir (Krell ve Schadlich, 2001). SO-1 ve SO-3 kaplamalarda yiizeye yakin
bolgede gozeneklilik arttigr i¢in mesafeye bagl sertlik diisiisii diger kaplamalara
kiyasla daha fazladir. Sertligin SO-1 ve SO-3 kaplamalarda asir1 diismesinin diger
bir sebebi olarak yiizeye yakin bolgede amorf silisyum oksit ve miillit fazinin
olusumu gosterilebilir. Amorf silisyum oksit (7,12 Gpa) ve miillit (15 Gpa)
fazlarinin sertliginin, aliiminyum oksit (korund: 23 Gpa) malzemenin sertliginden
daha diisiik oldugu bilinmektedir (Kollenberg ve Schneider, 1989; Pitchford vd.,
2004; McColm, 1990).
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Sekil 6. Kaplamalarm Kesitten Kalinlik Boyunca Olgiilen Sertlik Degerleri
Asimma Testi Sonuclari

AA7075 altlik alagimu ile kaplamalarin aginma hizi degerleri ve asinma izi
profilleri sirastyla Sekil 7 ve Sekil 8’de verilmistir. Ayrica aginma testi sonrasinda
katkisiz kaplama ve altlik alagimin ylizeylerinde ¢elik ve aliiminyum oksit
bilyelerin olusturdugu asmma izlerinin optik mikroskop goriintiileri Sekil 9’da
gosterilmistir. Kaplamasiz AA7075 alasimi, g¢elik ve aliiminyum oksit bilyelere
kiyasla diisiik ylizey sertligine sahip oldugu i¢in asinma testi sirasinda temas
yiizeyinde olusan kayma gerilmelerinin etkisiyle asir1 plastik deformasyona ugrar
ve adeziv aginmaya maruz kalir. Buna ilave olarak sert agindirici bilye, abraziv
asinmaya sebep olarak altlikta ciddi oranda malzeme kaybina yol agmaktadir.
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Altlik alasimin ylizeyinde olusan asinma izi incelendiginde abraziv asinmayi
gosteren derin ¢izikler goriilmekte ve izin kenarlarinda metal malzemenin plastik
deformasyonu sonucunda yigilmalarin olustugu tespit edilmistir. Diger taraftan
kalin ve sert kaplamanin yiik tagima kapasitesi yiiksek oldugu i¢in asinma testi
boyunca yiizeye yakin bolgede olusan kayma gerilmelerini icerisinde tutar. Bunun
sonucunda altlik alasimin bilyeyle temasini Onler ve asinma direncini arttirir.
Aliiminyum oksit bilyenin olusturdugu asinma izi profilleri incelendiginde, tim
kaplamalarin aginma testi boyunca altlik yilizeyinde tutunarak aliiminyum alagimin
asirt malzeme kaybina ugramasini Onledigi gozlenmektedir. Aliiminyum oksit
bilyenin ylizeyinde olusan iz, asinma kaybini1 hesaplamak i¢in uygun geometriye
sahip olmamasina ragmen, bilye ilizerindeki asinma yoniine paralel giziklerin
varligi kaplamanin bilyeyi belli bir miktar agindirdigin1 gostermektedir. 100Cr6
celik bilyeyle yapilan testlerde asil aginma kaybinin celik malzemede oldugu
goriilmiis ancak kaplamanin yiizey profilinde herhangi bir asir1 malzeme kaybi
bulgusuna rastlanmamistir. Asinma izleri incelendiginde ¢elik bilyenin diiz ve
cizikli bir aginma yiizeyine sahip oldugu tespit edilmistir. Bunun temel nedeni sert
PEO kaplama {izerinde bulunan ¢ikintilarin ¢eligin ylizeyinden abraziv aginmayla
malzeme koparmasidir. Celik bilye asir1 malzeme kaybina ugrarken kaplama
yiizeyindeki ¢ikintilar diizlesip sadece ihmal edilebilir diizeyde malzeme kaybina
ugramaktadir. SO-1 ve SO-3 kaplamalarin diger kaplamalara kiyasla daha fazla
malzeme kaybina ugradigi goriilmistiir. Bunun nedeni, SO kaplamalarin {ist
tabakasinda gozenekliligin artmasiyla sertligin diismesi ve kaplama igindeki
kohezyon kuvvetlerinin azalmasidir. SO haricindeki kaplamalarin asinma hizlari
benzer olmakla birlikte en diisiik asinma hiz1 TC-1 kaplamada elde edilmistir.
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Sekil 7. Altlik Alasim, Kaplamalarin ve Celik Bilyenin Asinma Hizi Degerleri
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Sekil 8. Aliiminyum Oksit Bilyeye Kars1 Yapilan Testlerde Altlik AA7075 ve
Kaplamalarm Yiizeyinde Olusan Asinma Izi Profilleri
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Sekil 9. Katkisiz Kaplama ve Altlik Alasimin Yiizeylerinde Celik ve Aliiminyum
Oksit Bilyelerin Olusturdugu Asinma izlerinin Optik Mikroskop Gériintiileri

Sonuclar

Aliiminyum oksit, silisyum oksit, wolfram-titanyum karbiir ve titanyum
karbiir parcaciklar ilave edilerek hazirlanan c¢ozeltilerde, plazma elektrolitik
oksidasyon (PEO) yontemiyle AA7075 alasimm iizerine seramik kaplamalar
gelistirilmis, mikroyap1 incelemesi, faz analizi, sertlik 6l¢limd, siirtiinme ve aginma
testi basarili bir sekilde uygulanmig ve sonuglar asagida sunulmustur.

1. Althik alagimi tizerinde olusturulan katkisiz ve parcacik takviyeli
PEO kaplamalarin kalinlik degerleri 46-107 pm araliginda degismektedir. En kalin
kaplamalar silisyum oksit pargacik takviyeli ¢ozeltilerde tiretilmistir.

2. Kaplamalarin yogun alt tabaka ve gdzenekli {ist tabakadan olustugu
belirlenmistir.
3. Faz analizi sonucunda tiim kaplamalarda y-Al,O; ve az miktarda o

Al,O3 oldugu tespit edilmistir. SO kaplamalarda amorf silisyum oksidin yapiya
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katilmasiyla miillit fazinin olustugu belirlenmistir. WTC-1 kaplamada ¢dzelti
icerisindeki wolfram-titanyum karbiir parcaciklarin yapisal degisime ugramadan
yapiya dahil oldugu ortaya ¢ikmistir.

4. Kaplamalarin sertlik degerlerinin kaplama/altlik arayiizeyine yakin
yogun tabakada yiiksek, yilizeye dogru ilerledik¢e artan gdzeneklilik sebebiyle
diisiik ciktig1 tespit edilmistir.

5. PEO kaplamalarim altlik alagimin aginma direncini énemli 6lgiide
arttirdig1 tespit edilmistir. Yiksek sertlikte kalin oksit tabakasinin yiik tasima
kapasitesini arttirdig1 ve bu sayede asinma hizini azalttig1 sonucuna varilmistir.

Extended Summary
Introduction

Aluminum and aluminum alloys, an an essential material of today's
industry, are widely used in many fields such as electronics, aerospace, defense
industries owing to its high specific strength, low density and easy forming.
However, low wear resistance limits the application fields of aluminum and its
alloys. In addition, aluminum and its alloys are susceptible to corrosion due to their
chemical composition. In order to minimize these disadvantages mentioned above,
alloying, heat treatment and surface coating processes are applied (Davis, 1993;
Necsulescu, 2011). Surface coating processes among these processes are widely
used to protect aluminum alloys against environmental influences and to improve
surface properties (Shibe and Chawla 2014).

On the other hand, PEO, or micro-arc oxidation (MAQ), has become the
focus of attention of researchers in recent years as it is an environmentally sensitive
coating method that allows the coating of complex shaped parts and does not
contain acidic solution. This process includes the deposition and growth of an
oxide layer on substrate alloys. Due to the high hardness of the ceramic oxide
coating, a significant increase in the wear resistance of the substrate metal is
observed (Yerokhin et al., 1999). In this study, ceramic coatings were developed on
AAT7075 alloy by plasma electrolytic oxidation (PEO) method in different solutions
prepared by adding aluminum oxide, silicon oxide, wolfram-titanium carbide and
titanium carbide particles.
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Materials and Method

Particle Size Measurement

Malvern Panalytical brand Zetasizer Nano ZS device was used for the
dimensional measurement of the particles supplied by the manufacturer. Prior to
measurement, aluminum oxide, titanium carbide, wolfram-titanium carbide and
titanium carbide particles were added into 50 ml of pure water solution containing
0.5 g/l sodium dodecyl sulfate (SDS) and mixed with ultrasonic agitator for 10
min.

PEO Coating Process

Specimens of 10 mm thickness and 25 mm diameter were obtained by
cutting a cylindrical bar made of AA7075 aluminum alloy using SiC abrasive disc.
The surfaces of the specimens were grinded with 240, 400, 800 and 1200 grit sand
papers respectively and then ultrasonically cleaned in acetone and dried with hot
air. After specimen preparation, PEO treatment was conducted using a bipolar AC
power source.

Structural Analysis of Coatings

The surface roughness of the coatings was measured using the Ambios XP-
2 surface profilometer. JEOL 6060 scanning electron microscope (SEM) was used
to investigate the surface morphology of the coatings and to obtain the cross
sectional images. Energy dispersive x-ray spectrometry (EDX) was used for
chemical analysis of coatings. The phase analysis of the particles and coatings was
conducted by the Rigaku D-Max X-ray diffractometer.

Hardness Measurement

The hardness values of the substrate alloy and the coatings were measured
using Shimadzu microVickers hardness tester with an applied load of 0.025 kg.

Wear Test

Dry sliding wear tests were performed against 100Cr6 steel and aluminum
oxide balls with a diameter of 6 mm, at a constant load of 10 N, and with a stroke
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length of 10 mm. Total wear distance and sliding velocity were determined as 200
m and 0.06 m/s, respectively.

Test Results and Discussion
Particle Size Measurement

The mean sizes of silicon oxide, aluminum oxide, wolfram-titanium
carbide and titanium carbide particles were measured as 272 nm, 1493 nm, 417 nm
and 195 nm, respectively.

XRD analysis

According to XRD analysis results, the silicon oxide material was found to
be amorphous. It has been also determined that the aluminum oxide material
involves mostly a-Al,O3 and very little amount of B-Al,O;. Titanium carbide and
wolfram-titanium carbide materials are consisted of TiC and CsTi;W crystalline
phases.

In all coatings, it has been observed that the semi-stable y-Al,O; phase was
formed by oxidation of the aluminum substrate. The semi-stable y-Al,O3 is
transformed into a thermodynamically stable a-Al,O; phase above 1050 °C
(Lamouri et al., 2017). It has been determined that the amount of a-Al,O3 is less
than that of y-Al,O3.The negatively charged aluminum oxide particles surrounded
by SDS molecules were moved to the anode surface during the PEO process,
resulting in an increase in the amount of a-Al,O3 in the structure of the AO-1 and
AO-3 coatings. Mullite is determined in the coatings produced in the silicon oxide
particle-containing solution.

SEM analysis

In general, it has been observed that the coatings consist of a porous and
rough outer layer, and a dense inner layer. The surface roughness increased with
increased particle concentration in the solution. The presence of silicon in all
coatings shows that silicate ions (SiOs*) in the base electrolyte is highly
incorporated into the structure. The incorporation of amorphous silicon oxide
particles and silicate ions resulted in increased silicon contents in SO-1 and SO-3
coatings. As the ratio of a-Al,O;3 particles in the solution increased, the aluminum
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content in AO coatings increased. In WTC-1 and TC-1 coatings, it has been
observed that wolfram and titanium-containing particles are included in the coating
structures.

It has been found that the amount of silicon increased in the regions close
to the surface then decreased towards the substrate alloy. According to this, it has
been revealed that more particles accumulated in the regions close the coating
surfaces.

Hardness Measurement Results

Compared to the substrate AA7075 alloy, it has been observed that the
hardness values increased significantly due to the presence of crystalline ceramic
phases in coating structures. It has been determined that the hardness of inner layer
is higher than the outer layer of coatings. This is related to the increased porosity of
the coating close to the surface regions.

Wear Test Results

The uncoated AA7075 alloy has been found to suffer from excessive
material loss during the wear test since it has lower surface hardness compared to
steel and aluminum oxide balls. On the other hand, the coatings showed
considerably lower wear rates than substrate alloy due to their high hardness and
high load bearing capacity. It has been observed that the porous outer layer of SO
coatings is easily worn out during sliding test and resulted in increased wear rate as
compared with other coatings. The lowest wear rate was obtained with TC-1
coatings.

Conclusion

The thickness of the PEO coatings with and without particle-reinforcement
ranges from 46 to 107 um. Thickest coating is produced in silicon oxide particle-
containing solution with a concentration of 3 g/l. The coatings are generally
consisted of a dense inner layer and porous outer layer. It has been determined that
PEO coatings significantly increase the wear resistance of the substrate alloy. The
lowest wear rate of coating was obtained with the titanium carbide particle addition
into the base solution.
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