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Aluminum alloys are alloys that are widely used in many sectors due to their high specific strength and are
constantly being developed to adapt to today's developing technology. Among these alloy groups, the use of
2XXX and 7XXX series alloys, which are alloy groups that can be hardened by precipitation hardening, is
even more common. In this study, an amorphous tantalum-oxide layer was coated by RF sputtering method
in order to improve the wear resistance of 7075 aluminum alloys. It was applied to the sample groups after
polished, sandblasted, alkali, and alkali acid treatments, and the effect of the surface treatments applied
before coating on the wear performances after coating was investigated. The wear profiles of the samples
are shown in Figure A.
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Figure A. Wear profiles of samples

Purpose: The main purpose of the study is to examine the effects of the pre-treatments applied to the surface
before the coating on the morphology and wear resistance after the coating, and to determine the most
appropriate treatment that can be applied before the coating.

Theory and Methods: The amorphous tantalum-oxide layer was obtained on substrates by using PVD
RF/DC sputter at the power of 200 W. The effect of the surface morphologies on coated samples were
investigated using scanning electron microscopy with energy dispersion spectroscopy (SEM), and their
structural analysis was investigated by the X-ray diffraction method. The wear behavior of the samples was
determined by the ball-on disc wear test performed at room temperature under dry sliding conditions and by
SEM examinations, wear track profile measurements, average volume loss calculations and friction
coefficient evaluations performed after wear.

Results: After the coating process, Tantalum-oxide was obtained in an amorphous structure without cracks,
voids, and heterogeneity. Coating thicknesses were measured as =2.5-5um.

Conclusion: The highest wear resistance among all samples was observed in the samples coated after
alkali and alkali acid treatments, and it was observed that the volume losses after wear decreased by 69-
77% compared to the polished and untreated sample.
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Magnetron sigratma ile Tantal-Oksit kaplama Oncesi uygulanan alkali, alkali-asit ve kumlama
ylizey islemlerinin 7075 Aliiminyum alagimlarinin asinma davranislarina etkileri
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ONECIKANLAR
. Tantal oksit kaplama uygulanan aliiminyum alasimlari
e  Farkli ylizey islemlerinin kaplama morfolojisine etkisi
e Asmma dayanimlarinin yiizey piiriizliligiine bagl degisimi

Makale Bilgileri Oz

Aragtirma Makalesi Aliminyum alagimlari yiiksek 6zgiil dayanimlari nedeni ile birgok sektdrde yaygin kullanim alani olan ve giiniimiiziin
Gelis: 16.11.2021 gelisen teknolojisine uyum saglayabilmek i¢in siirekli gelistirilmeye devam eden alagimlardir. Bu alagim gruplari i¢inde
Kabul: 07.04.2022 ¢okelme sertlesmesi ile sertlestirilebilen alagim gruplarindan olan 2XXX ve 7XXX serisi alagimlarmnin kullanimi daha da

yaygindir. Bu ¢aligma kapsaminda 7075 aliminyum alagimlarinin asinma dayanimlarmim gelistirilmesi amaci ile
DOI: magnetron sigratma yontemi ile amorf tantal-oksit tabakasi kaplanmistir. Kaplama tabakasi; parlak, kumlanmus, alkali ve
: alkali asit iglemleri sonrasinda numune gruplarina uygulanmis olup, kaplama Oncesi uygulanan yiizey islemlerinin
10.17341/gazimmfd.1024352  kaplama sonrasi aginma performanslarina etkisi incelenmistir. Kaplama sonras yiizey morfolojilerine olan etki, taramali
elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagilim spektroskopisi (EDS) kullanilarak, yapisal analizleri X-1s1n1 difraksiyonu

Anahtar Kelimeler: (XRD) yontemi ile incelenmistir. Numunelerin asmma davramist oda sicakliginda kuru kayma kosullarinda
Aliiminyum alagimi, gerceklestirilen ball-on disk aginma testi ile ve aginma sonrasinda gergeklestirilen SEM incelemeleri, aginma izi profil
AA7075, Olgtimleri, ortalama hacim kayb1 hesaplar1 ve siirtiinme katsayis1 degerlendirmeleri ile ger¢eklestirilmistir. Kaplama islemi
tantal-oksit, sonrasinda, ¢atlak, bosluk ve heterojenlik igermeyen amorf yapida Ta»Os kaplama eldesi saglanmistir. Kaplama
magnetron sigratma yontemi, kalinliklar1 =2,5-5um olarak olgiilmiistiir. Tiim numuneler arasinda en yiiksek asmnma dayanimi alkali ve alkali asit
yiizey islemi, islemleri sonrasinda kaplanmis olan numunelerde gézlemlenmis olup, parlatilmis ve islem gérmemis numune ile
asinma kiyaslandiginda asinma sonrasi hacim kayiplarmin %69-77 oraninda azaldig1 gozlemlenmistir.

The effects of alkali, alkali-acid and sandblasting surface treatments applied before
Tantalum-Oxide coating with magnetron sputtering on the wear behavior of 7075 Aluminum
alloys

HIGHLIGHTS

. Aluminum alloys with tantalum oxide coating
Effect of different surface treatments on coating morphology
e Variation of wear resistance depending on surface roughness
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10.17341/gazimmfd. 1024352 sandblasted, alkali, and alkali acid treatments, and the effect of the surface treatments applied before coating on
’ ’ the wear performances after coating was investigated. The effect on the surface morphologies after coating was
investigated using scanning electron microscopy (SEM) and energy dispersion spectroscopy (EDS), and their
structural analysis was investigated by the X-ray diffraction (XRD) method. The wear behavior of the samples was
determined by the ball-on disc wear test performed at room temperature under dry sliding conditions and by SEM
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1. Giris (Introduction)

Aliiminyum alagimlar1 miikemmel dokiilebilirlige, islenebilirlige,
yiiksek 6zgiil dayanima, yiiksek 1sil iletkenlige, korozyon ve aginma
dayanimina sahip hafif metal malzeme ihtiyact nedeni ile 6zellikle
uzay ve otomobil sanayinde tercih edilirlen en diigiik {iretim maliyetli
alagimlardir [1-3]. Artan teknolojik gelismeler ve hem hafif olup hem
de mukavemetli olan malzemeye ulagsma istegi, aliiminyum ve
alagimlari tizerine yapilan ¢aligmalar1 yogunlastirmistir [4-6]. Cesitli
aliminyum alagim gruplar1 arasinda 7XXX serisi alagimlar,
biinyelerinde Al, Zn, Mg ve Cu elementlerini biiyiik oranda igeren
alagimlardir. Bu alagimlar, diger aliiminyum alagim gruplan ile
kiyaslandiginda daha yiiksek 6zgiil mukavemete sahiptir [7-9].

AA7075 alasimlar1 Al matrisi ve Al;CuzFe ve MgSi gibi bazi
intermetalikleri ve GP bolgeleri, kararli | ve yar1 kararhi ) (MgZnz2)
¢okeltilerinden olusmaktadir [4, 10]. Yiiksek siineklik ve tokluk,
yiiksek mukavemet gibi Ozellikleri nedeni ile havacilik alaninda
yapisal ve govde parcalarinda kullanilan ve bilinen en giiclii
aliminyum alagimi olan 7075 serisine Ozellikle agmmma ve
korozyondan korunmak amaci ile takviyelendirme [4-6, 11-13] ve
elektro kaplama, akimsiz kaplama, fiziksel buhar biriktirme (PVD),
magnetron sigratma, kimyasal buhar biriktirme (CVD) gibi ¢esitli
kaplama yontemleri sik¢a kullanilmaktadir [3, 14-16].

PVD kaplama prosesi yliksek saflikta ve kalitede kaplama iiretimine
imkan saglayan, kullanilan farkli gii¢ kaynaklar1 sayesinde oksitli ve
metalik hedef kullanilarak veya disaridan uygulanan gazlar ile
sitokiyometrik oranlarin ayarlanabildigi bir kaplama yontemidir [17,
18]. Giiniimiizde ince film kaplama uygulamalarinda [19], kesici ve
delici takimlarin asmnmaya dayanikli bolgelerinin nitriir igerikli
bilesenler ile kaplanmasinda [17, 20], asmma ve korozyon
dayammminin gelistirildigi farkli uygulamalarda [21-23] kullanimi
mevcuttur. Kullanilan giice gére, ortam basincina ve kullanilan hedef
malzeme boyutuna gore, malzeme ile hedef arasindaki mesafeye ve
diger parametrelere bagli olarak kaplama kalinliklari degismekte ve
genellikle homojen bir kaplama saglanabilmektedir. Kullanilan gii¢
kaynagina gore rafyo frekans (RF) sicratma veya dogru akim (DC)
sigratma geklinde kullanimlar1 mevcuttur. RF sigratma genelde oksit
bilesik seklinde bulunan hedef malzemeler i¢in tercih edilirken DC
sigratma genelde metalik hedef malzemeler i¢in tercih edilmektedir.
Ayrica yontemin, basit cihaz kurulumu, kolay kontrol edilebilme
avantaji, genis kaplama ylizey saglayabilmesi ve kaplama ile altlik
arasinda kurulan bagin kuvvetli olmas1 gibi avantajlar1 mevcuttur.
Fakat bazen wuzun zamanlar siirebilmekte ve maliyetleri
artabilmektedir [24].

Kaplama oncesi yiizeye, mekanik olarak piiriizlendirme veya
kimyasal veya fiziksel olarak anodizasyon gibi 6n islemler
uygulanmakta ve bu islemler ile kaplama ve althik arasindaki
baglanmanin kuvvetlenmesi saglanmaktadir. Farkli kaplama
yontemleri Oncesi uygulanan 6n iglemlere yonelik literatiirde farkl
caligmalar mevcuttur fakat PVD kaplama iglemi Oncesi ylizey
hazirhigiin  kaplama kalitesine ve kaplama sonrast asinma
dayanimina etkileri ise sinirh sayida ¢alismada aragtirilmustir [25, 26].

Tantal (Ta) elementi yiizeyinde olusturdugu oksit tabakasi sayesinde
yiiksek kararliliga sahip olabilen ve dolayisiyla yiizeyleri ¢etin
korozyon sartlarinda ve genis bir pH araliginda koruyabilen,
milkemmel kirilma tokluguna sahip bir elementtir [27, 28]. Tantal-
oksit (Ta20s) 400°C sicakliga kadar amorf yapiya sahip olup, 700-
1300°C arasinda tamamen yari-kararli f-Ta2Os formundadir. 1300°C
lizerinde ise a-Ta2Os formundadir [27, 29]. Farkli termal sprey
kaplamalar kullanilarak yiizey islemlerinin etkileri arastirilmistir. Ye
vd. [30], yaptiklar1 ¢aligmada kumlama kum boyutu, kumlama

basinci, kumlama mesafesi, kumlama siiresi ve kumlama agisi
parametrelerini kullanarak aliimina kaplamalar gergeklestirmistir.
Istatistiksel ve deneysel olarak kumlama islemi sonras1 gelik altliklar
lizerine atmosferik plazma sprey kaplamalarda kumlama igleminin
korozyon dayanimi lizerine etkilerini incelemistir. Sonug olarak
kumlama igleminin kaplamanin tutunabilirligini arttirdigr  ve
korozyon dayanmimlarinin kaplama Oncesi uygulanan islemden
etkilendigini vurgulamistir. Althik yiizeyine uygulanan on islem
durumu sadece arayiiz yapigsma mukavemetini degil, ayn1 zamanda
kaplamanin mekanik &zelliklerini ve ayni zamanda hizmet dmriinii
dogrudan etkilemektedir [31, 32]. Asit ve alkali ortamlarda bekletme
islemleri ise yiizeyde bazi yiiksek enerjili faz bolgelerinin
¢oziinmesini sagladig1 ve altlik yilizeyinde hidroksil ve hidrokarbon
baglanma durumlarini degistirdigi i¢in altligin hidrofobik/hidrofilik
yapisinda farklilagmalara neden olmaktadir. Bu farklilasma aym
zamanda ylizey piiriizliiliik degerlerini de degistirdigi i¢in, ylizeye
piiskiirtiilen toz, ergiyik veya yari ergiyik kaplamalarda tutunabilirligi
ve araylizey baglanmasini dogrudan etkilemektedir [33, 34]. Liu vd.
[34], yaptiklar1 caligmada farkli bekletme siirelerinde aliiminyum
alagimlarini hidroklorik asit ¢ozeltisi iginde bekletmis ve bekletme
siiresinin artmasi ile hidrofilik 6zelligin arttigin1 vurgulamistir. Bu
sekilde kaplama tabakasinin daha iyi bir tutunma sagladigini ve
araylizey baglanmasmim da daha kuvvetli olarak elde edildigi tespit
edilmistir. Termal sprey kaplamalar malzemelerin asinma dayanimini
[35, 36], biyomedikal performansini [37] ve korozyon dayanimlarin
[31, 32, 37] arttirmak amaglariyla yiizeylere kaplanmaktadir. Yapilan
literatiir taramasinda aliiminyum ve alagimlarina metal, seramik,
polimerik ve kompozit bir¢ok termal sprey kaplama uygulamasi
mevcuttur [31, 32, 34-36]. Fakat aliminyum ve alagimlarina RF
sigratma yontemi ile Ta igerikli yapilan kaplamalar ile ilgili bir
caligmaya rastlanmamustir. RF sigratma yonteminde kaplama oncesi
farkli yiizey islemlerinin kaplama morfolojisini ve numunelerin
asinma dayammlarim nasil etkiledigi bu calisma kapsaminda
tartigtlmagtir.

Gergeklestirilen ¢alismanin amaci, literatiirde yiizey ozelliklerini,
pliriizliligi, arayiizey baglanmasini, korozyon ve mekanik 6zellikleri
6nemli Olgiide etkileyen yiizey iglemlerini aliminyum alagimlarina
uygulamak, ve uygulanan farkli yilizey islemlerinin RF sigratma
yontemi ile uygulanan kaplamalarda asinma dayanimlarina etkilerini
aragtirmaktir. Bu amagla AA7075 alagimi, dort farkl yiizey islemi
(parlatma, kumlama, alkali ve alkali-asit ile ylizey islemi) sonrasinda
RF sigratma teknigi ile amorf TaxOs kaplanmistir. Asinma
dayaniminin  gelistirilmesi hedeflenen bu c¢alismada, kaplanan
yilizeylere oda sicakliginda kuru ortam kosullarinda ball-on disk
aginma testi yapilmigtir. Kontrol grubu olarak parlatilmis ve
kumlanmig yiizeylere kaplama oncesinde de aginma testi yapilmig ve
sonuglar degerlendirilmistir.

2. Malzeme ve Metot (Materials and Methods)

Kimyasal bilesimi Tablo 1’de verilen AA7075 aliminyum alagimi
numuneler 3 mm kalmhginda ve 10x24 mm? yiizey alanina sahip
olacak sekilde hassas kesme cihazi kullanilarak kesilmistir. Numune
ylizeyleri SiC  zimparalar kullanilarak 2500 gride kadar
zimparalanmis ve 6, 3, 1 ve 0,3 pm parlatma soliisyonlar: ile
parlatilmigtir. Ultrasonik temizleyici kullanilarak 20 dakika etanolde
temizlenmis ve yiizeyler oda sicakliginda basingli hava ile
kurutulmustur. Sonrasinda numuneye uygulanan islemler ve numune
isimlendirilmesi Tablo 2’de verilmistir.

Kumlama islemlerinde 400F50 pm ALOs; kumlama kumu
kullanilmig, kumlama islemleri 20 mm mesafeden 0,6 MPa basingta
laboratuvar tipi kumlama cihaz1 ile gergeklestirilmistir. Caligma
kapsaminda farkli tipte yiizey islemleri yapildiktan sonra tim
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numunelere aynit kosullarda kaplama islemleri uygulanmistir.
Numune iiretim agamalar1 gematik olarak Sekil 1°de verilmistir. Ta2Os
kaplama, Fiziksel Buhar Biriktirme Radyo Frekansi Piiskiirtme
Sistemi (PVD-RF Piiskiirtme) ve %99,99 saf TaxOs hedefi
kullanilarak yiizeyde biriktirilmistir. Kaplama isleminden &nce
sicratma tanki igi, altlik, hedef tutucu ve kapaklar aseton ile
temizlenmistir. Hedef ile numune arasindaki mesafe 100 mm olacak
sekilde ayarlanmig ve hazne kapatilmigtir. 0,7x10-3 Pa taban basinci
tanka pompalanmigtir. Ardindan hazneye 3,3 SCCM ile inert Ar gazi
gonderilmis ve RF gii¢ kaynagi 200 W olacak sekilde ayarlanmusgtir.
Piiskiirtme islemi baslatildiginda basing 1F0,2x10 Pa olarak
gozlemlenmis ve kaplama kalnliklarinin homojen olmas: igin, altlik
tutucu kaplama siiresi boyunca 2 m/dk'lik sabit bir hizda
dondiiriilmiistiir.

Kaplanmis numunelerin ve asinma izlerinin yiizey morfolojileri, Gazi
Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimiinde bulunan
Jeol JSM 6060LV Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilarak
5 kV ve 10 kV voltaj araliginda 100X ve 1000X biiyiitmelerde
alinmustir. Kesitlerde kaplama kalinligi 6lgtimleri ve hat EDS
analizleri taramali elektron mikroskobu ve cihaza bagli elektron
dagilim spektroskopisi (EDS) ile yapilmigtir. EDS taramalar

yapilirken ivme gerilimi 10 kV olarak belirlenmis ve analizler 2000X
blyiitmede  gerceklestirilmistir. ~ Asinma  testi  sonrasinda
gerceklestirilen SEM analizleri ise 100X biiyilitmede ve 10 kV
hizlandirma gerilimi kullanilarak gergeklestirilmistir.

Numunelerin faz analizi, 10-90° 26 tarama araliginda CuKa
(a=1,5418) radyasyonu ile ¢alisan Bruker D8 Advance model x-11n1
kirnmmi (XRD) cihazi kullanilarak yapilmustir. Olgiimler, 0,01 °/s'lik
bir adim boyutu ile 40 mA akim ve 40 V gerilim kullanilarak
gerceklestirilmistir.

Asmma testleri Manisa Celal Bayar Universitesi Makine
Miihendisligi Boliimiinde CSM Instruments disk iizerinde bilye
aginma test cihazi kullanilarak gerceklestirilmigtir. Oda sicakliginda
kuru kayma kosullarinda karsi eleman olarak 6 mm ¢apinda Al2O3
bilya kullamilmigtir. Literatiirdeki caligmalar incelendiginde RF
sigratma yontemi ile uygulanan TaN kaplamalarda 2 N yiik, 6 mm
capinda bilye kullanilarak 3 mm yarigapli 200 m kayma mesafesinde
uygulanmustir [38]. TamOn kaplamalar yapilan baska bir caligmada ise
6 mm agidirict bilye kullanilarak 180 m mesafede ball-on disk
aginma testleri gerceklestirilmistir [39]. Literatiirdeki ¢alismalar
incelenerek, yapilan deneylerde kayma hizi 10 cm/s olarak

Tablo 1. AA7075 altliklara ait kimyasal bilesim (Chemical composition of AA7075 substrates)

Element Zn Mg Cu

Mn Fe Si Al

Agirlikga % 5,6 2,5 1,5

0,04 0,3 0,08 Kalan

Tablo 2. Numune isimlendirilmesi ve numunelere uygulanan islemler
(Sample nomenclature and procedures applied to samples)

Numune Kodu Numuneye uygulanan islem

P Kaplanmamis sadece parlatiimig

K Kaplanmamis sadece kumlanmig

N 50°C'de %5 NaOH ¢ozeltisinde 3 dakika bekletilmis

NH 50°C'de %5 NaOH ¢ozeltisinde 3 dakika bekletilmis, yikandiktan sonra %50 HNO;
¢Ozeltisinde oda sicakliginda 1 dakika bekletilmig

PK Parlatilmig ve kaplanmig

KK Kumlanmis ve kaplanmig

NK 50°C'de %5 NaOH ¢ozeltisinde 3 dakika bekletilmis ve kaplanmig (Alkali iglem gormiis
numune)
50°C'de %5 NaOH ¢ozeltisinde 3 dakika bekletilmis, yikandiktan sonra %50 HNO3

NHK ¢oOzeltisinde oda sicakliginda 1 dakika bekletilmis ve sonrasinda kaplanmig (Alkali-Asit

islemi gérmiis numune)

Zimparalanms
ve Parlatiliug

Numune

Ultrasonik \
Temizleme Althik

P | ;_‘"_ I (Elanol) futucu

RF Giicii
5 (200W)
Hedef

tutucu
Plazma

o Ar gaz atmosferi
100 mm

Sekil 1. Numune iiretim asamalarinin sematik gosterimi (Schematic representation of sample production steps)
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belirlenmig, 2 N yiik altinda 2,5 mm yarigapli 100 metre kayma
mesafesi ayarlanmistir. Asinmis ylizeyler taramali elektron
mikroskobu yardimi ile incelenmistir. Manisa Celal Bayar
Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimiinde bulunan
Surftest SJ 410 yilizey profilometresi kullanilarak asmnma iz
genislikleri 6l¢iilmiis ve hacim kayiplart hesaplanmustir.

3. Sonuglar ve Tartismalar (Results and Discussions)

Yapilan caligmada parlatilmig, kumlanmig, alkali ve alkali-asit
islemleri uygulanmis numune yiizeyleri amorf Ta2Os tabakalar ile
kaplanmis ve kaplama sonrasi aginma davraniglarindaki degisim
incelenmistir. Kaplama islemi uygulanmadan &nce numunelerin
yiizey piriizliiliikleri 6lgiilerek, numune piiriizliilik degerlerinin
asnma dayammia etkisi de tartistmistir. Olgiilen Ra ve Rz
puriizlilik degerleri ve standart sapma degerleri Sekil 2’de
verilmistir. Degerler incelendiginde K numunesi, diger numunelere
gore en yliksek piiriizliilige sahip numunedir. NH numunesi ise K
numunesinden sonra en fazla piiriizliiliige sahip numunedir. Alkali ve
asit islemlerinin yiizeyde olusturdugu poroziteler nedeni ile numune
yiizeyindeki piiriizliilik artmistir. P ve N numuneleri piiriizliiliikleri
birbirine yakin degerlerde olup, N numunesinin piiriizliiliigi bir
miktar daha fazla dlgiilmiistiir. Asit kullanilarak yiizey piiriizlendirme
islemi gergeklestirilen Yurddagkal ve Durmus’un [33] ¢aligmalarinda
da uygulanan asit isleminin enerjisi yiiksek ikincil fazlar1 ¢ozdiigii ve
poroz bir yiizey eldesinin saglandig1 vurgulanmistir. Benzer durum
7075 aliminyum alagimlarinin asit ile etkilesiminde de gozlemlenmis
olup asit etkisi ile piiriizliilik artmigtir.

18
IIRa Rz

15

P
o8]

(=3

Piiriizlilik (pwm)

o 1
-~ Il THE. il
P K N NH
Ra 067 2.10 0,93 123
Rz 0.96 1433 1.49 4 41

0 |

Sekil 2. Kaplama 6ncesi numune piiriizliiliikleri
(Sample roughnesses before coating)

Asinma testleri dncesi yiizey morfolojisinin incelenebilmesi igin $ekil
3’te SEM goriintiileri ve Tablo 3’te Sekil 3’teki yiizeylerden alinan
genel EDS analizleri sonuglart verilmistir. Yiizeyden alinan bu
goriintiilerde, parlatilnug  aliiminyum alagimi lizerinde bazi
porozitelerin ve kirliliklerin mevcut oldugu gozlemlenmistir. Benzer
sekilde kumlanmis K numunesi yiizeyinde de bazi noktalarda
poroziteler mevcuttur. K numunesinde ayrica kumlama islemi etkisi
ile yiizeyde bazi ¢atlamalarin s6z konusu oldugu gorilmistiir.
Kumlama iglemleri kaplama iglemleri 6ncesi yiizeyi piiriizlendirmek
ve Ozellikle termal sprey kaplamalarda kaplamalarin yiizeye
tutunabilirligini arttirmak ve araylizeyler ile kaplama tabakalar
arasindaki temasin  daha  kuvvetli olmasi amactyla
gerceklestirilmektedir [40]. Kaplama isleminin sonrasinda alinan
Sekil 3c-Sekil 3f gorsellerinde ise PK, KK, NK ve NHK yiizeylere ait
gorlintiiler mevcuttur. Kaplanmig yiizeylerin tamaminda genel bir
homojenlik saglandif1 sdylenebilir. PK numunesinde P numunesine
benzer sekilde kaplama sonrasi da ylizeyde mevcut olan bazi

porozitelerden bahsedilebilir. Fakat bu porozitelerin biiyiikk bir
¢ogunlugu uygulanan kaplama iglemi sonrasi kapanmistir. Benzer
durum KK numunesi ve K numunesi arasinda da mevcuttur. NK
numunesi ylizeydeki oksit tabakasimnin kirilmasi i¢in alkali iglem
uygulanan numune olup, parlatma sonrasi olusan ve homojen bir
sekilde tim numune yiizeyine dagilmis ¢izgili bu ¢izgili yapmm
sebebi numune yiizeyine etki eden alkali islemdir. Olusan bu yap1
centikli yap1 olarak da adlandirilmakta olup alkali 6n iglem sonrasi
farkli caligmalarda gozlemlenmistir. Abouarkoub vd. [41], AA6111
alagimlarina alkali islem uygulamis ve islem sonrasi yapidaki
¢okeltilerin uzaklagmasi nedeni ile bosluklarin olustugu ve bu ¢entikli
yapilarin meydana geldigini vurgulamigtir. AA6111 alagiminda ana
ikinci fazlar a-Al(Fe, Mn, Cu, Cr)xSiY intermetalik parcaciklar ve Q-
(Al-Mg-Si-Cu) yaslanma c¢okeltileri ailesidir. Sodyum hidroksit
¢ozeltisinde aliiminyum alagimlarindaki ¢esitli  intermetalik
parcaciklarin ¢6ziinme hizlar {izerine yapilan ¢aligmalara gore [42-
44], silisyum igeren, o-intermetalik parcaciklarin ve Q-yaglanma
cokeltilerinin ¢dziinme hizi alagim matrisi ile karsilastirildiginda
diistiktlir. Ayrica, magnezyum igeren ¢okeltilerin, sodyum hidroksit
cozeltilerinde ¢dziinme hizi, magnezyum hidroksit "Mg(OH)2"nin
alkali ortamlardaki ¢oziiniirligiiniin daha diisiik olmasi nedeniyle
daha da disiiriilebilir. ALCuMg “S” ve MgaSi “f” fazlar1 gibi
magnezyum igeren yaglanma fazlart ise sodyum hidroksit
¢ozeltilerinde stabildir. Benzer durum Hu vd.’nin [45] aliiminyum
alagimlari tizerinde yaptiklar alkali 6n isleminde de rapor edilmistir.
Literatiirde de rastlanan bu durumun temel sebebi olarak fazlarin
farkli ¢6ziinme hizlar1 ve bu hizlarin farklilagsmasi nedeni ile yapida
¢entikli goriiniim olusmasi ile agiklanabilir.

NHK numunesi ise NK numunesine uygulanan alkali islem
sonrasinda asit ile daglama islemine tabi tutulmustur. Bu durum
ylizeyde meydana gelen reaksiyonlar neticesinde aliiminyum
bilinyesinde bulunan intermetalikleri ve fazlar1 ortaya g¢ikartmustir.
NHK numunesinde uygulanan asit islemi neticesinde kaplama sonrasi
daha fazla porozite gozlemlenmistir. EDS analiz sonuglar
incelendiginde, kaplanmams yiizeylerde altlik alasima ait elementler
gozlemlenirken, kaplanmig tiim yiizeylerde tantal ve oksijen element
pikleri gézlemlenmigtir. Kaplanmig yiizeylerde altlik malzemeye ait
element piklerinin gozlemlenmemesi ylizeyin kaplama tabakasi ile
tamamen Ortiildiigiiniin bir gostergesidir.

XRD analizleri sonrasi gizilen grafikler Sekil 4’te verilmistir. 1, 2, 3
ve 4 numarali pikler, sirasi ile Al, MgZnz, ZnO, Al;CuzFe pikleri ile
eslesmekte olup, Soares vd. [46], Bayazid vd. [47] ve Wang vd.’nin
[48] caligmalarinda da gozlemlenen AA7075 alagimlan ile oOrtligen
piklerdir. Ta20s’in, 400°C sicakligin altinda amorf yapiya sahip olup
tamamen kristalize oldugu sicaklik 700°C’dir [29]. Kaplama islemi
sirasinda altlik lizerinde olusan sicaklik bu faz doniistimii i¢in yeterli
degildir. Diisiik sicaklik nedeni ile kaplama tabakasini olusturan
atomlarin hareket hizlar1 da disiiktiir ve bu nedenle kristal yapiy1
diizenleyemezler [49, 50]. Caligmada altlik 1sitilmadigr veya
tavlanmadigi i¢in amorf Ta20s elde edildigi gortilmiistiir. Elde edilen
amorf yap1 karakteristigi 5 numara ile grafiklerde gosterilmis olup
20°-40° aras1 20 degerinde gozlemlenen kambur yapist amorf
kaplama tabakasina aittir. Chen vd. [49], RF sigratma yontemi ile
farkli piiskiirtme giigleri kullanarak yiizeyde biriktirdikleri Ta2Os
katmanlarini analiz etmis ve XRD analizinde 90, 110 ve 130 W pikleri
karsilastirmistir. Giig artisi ile hafif bir degisim oldugunu ve piklerin
kristale yaklagtigim1 ancak tiim piklerin amorf bir sekilde
gozlemlendigini vurgulamistir. Kaplamanin kristal durumu genellikle
sicaklik, voltaj ve akim gibi biriktirme parametreleriyle ilgilidir.
Bright vd. [51] ise magnetron sigratma ile hazirlanan TaxOs
kaplamanin  yaklagik  800°C'de  1sitildiginda  kristallestigini
bildirmistir. Jimmy Wu vd. [52], 230W gii¢ kullanarak RF sigratma
ile kaplanmis Ta>Os tabakalarinin biriktirme ve tavlama islemlerinden
sonra kristal yapilarini arastirmislardir.

799



Giil ve ark. / Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 38:2 (2023) 795-806

Tablo 3. Sekil 3’te verilen numune yiizeylerinden alinan genel EDS analiz sonuglari
(General EDS analysis results from the sample surfaces given in Figure 3)

a(P b (K) c(PK) d (KK) e (NK) f (NHK)
Al 99.88 96.27 0.01 0.03 0.00 0.00
O 0.12 3.73 2,08 6,08 0,03 0,03
Ta 0,00 0,00 97,91 93.89 99.97 99.97

foets = s

¥

\.‘.\
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bk
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5kv m )
'

Sekil 3. Numune yiizeylerinden alinan SEM goriintiileri a) P, b)K, ¢) PK, d) KK, ¢)NK, f) NHK
(SEM images taken from sample surfaces a) P, b)K, c¢) PK, d)KK, e¢)NK, f) NHK)
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Sekil 4. Numunelerin XRD grafikleri (1:Al, 2:MgZn, 3:Zn0, 4:Al:CuzFe , 5:Ta20s)
XRD plots of samples (1:Al, 2:MgZna, 3:Zn0, 4:Al,CuzFe , 5:Ta,0s)

Biriktirmeden sonra amorf halde elde edilen yapinin 700°C'den sonra
kristal yapiya dénmeye bagladigini ve 800°C'den sonra tamamen
kristal bir yapiya (ICDD kart no: 25-0922) sahip olduklarini
belirtmistir. Dolayisiyla kaplama sonrasi herhangi bir islem
uygulanmayan kaplama tabakalarinda ortaya ¢ikan amorf yapi
beklenen bir yapidir. Numunelerin kesit goriintiileri Sekil 5’te
verilmis olup kaplama kalinliklari numuneler enine kesilerek
kesitlerden oOlglilmiigtiir. Kumlanmis (KK) numune yiizeyindeki
kaplama kalnlhigr = 5Sum iken PK, NK ve NHK numunelerinde
kaplama kalinliklar1 = 2,5um olarak 6l¢lilmistiir. Kumlama isleminin
yiizeyi piiriizlii fakat homojen hale getirmesi sonucu altlik-arayiizey
baglanmasii tesvik ederek homojen bir kaplama sagladign farkli
caligmalarda da rapor edilmistir [53-55]. Altlikla kaplama tabakasi
arasindaki baglanmaya da bagl olarak kaplama kalinliklar1 farklilik
gostermis olabilir. Kaplama kalinliklari farkli olsa da PK, NK ve NHK
numunelerin kesit goriintiileri i¢in kaplamalarmn ¢atlaksiz, bosluksuz
ve homojen bir sekilde elde edildigi soylenebilir. KK numunesi ise
kumlamanin etkisi ile yilizeyinde catlamalar olusan numunede,
catlaklarin dikey bir sekilde mevcut oldugu ve ¢atlakli bu yapilarin
ara ylizeyde de bir miktar bosluga neden oldugu gozlemlenmistir.
Kaplama kaliliklar tiim yiizeyde neredeyse ayni olup ara ylizey ile

kaplama tabakasi arasinda bogluk tespit edilmemistir. Tablo 4, Sekil
5 tizerinde alinan bolgesel EDS analiz sonuglarmi gostermektedir.
Tablodan okunan degerlerden de anlasilacag: gibi, 1, 3 ve 5 numaralt
noktalar kaplama tabakasini gosterirken, 2, 4 ve 6 numarali noktalar
althk alagimina aittir. Numunelerin aginma profillerini gdsteren
asinma izi grafikleri Sekil 6’da verilmistir. Grafikler iki farkli
noktadan alinan dl¢iimler ile olusturulmus ve toplam ortalama hacim
kayiplarinin hesaplanmasinda 4 farkli noktadan yapilan 6lgiimlerin
ortalamasi kullanilmistir. Genel profiller degerlendirildiginde P ve PK
numunelerinde hem derin hem de genis bir aginma profili mevcuttur.
K numunesinde ise bazi noktalarda derinlegsen, P numunesine gore
daha s1g bir profil gozlemlenmektedir. Kaplama sonrast K numunesi
i¢in derin izlerin azaldig1 ve asmmanin daha homojen gergeklestigi
soylenebilir. KK, NK ve NHK numuneleri asinmanin en az derinlik
ve mesafeye yayildigi numunelerdir. NK numunesinde dar bir aginma
izi ve bir alanda yogunlagmis bir aginma gozlemlenmistir.

Asmma izlerinin daha iyi goézlemlenebilmesi ve morfolojik
incelemelerle desteklenmesi igin Sekil 7°daki SEM goriintiileri
verilmistir. Asinma izlerinde de goriildiigii gibi kaplanmamis P ve K
numunelerinde aginma birikintilerinin tekrar yapigsmasi ve aginmasi
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seklinde gozlemlenen adhezif aginma karakteristigine ait belirtiler
mevcuttur. PK ve KK numunelerinde ise ¢izik ve kazinmalar 6n gozlemlendiginin bir gostergesidir. Bu durum oksitli
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10kV X2 000 10pm 10KV X2 000 10pm

Sekil 5. Dikey kesitten alinan SEM goriintiileri ve kaplama kalinliklar1 a) PK, b)KK, ¢)NK, d) NHK
(SEM images taken from the cross-section and coating thicknesses a) PK, b)KK, ¢)NK, d) NHK)

Tablo 4. Numunelerin kaplama ve altlik bdlgelerinden alinan EDS analiz sonuglari
(EDS analysis results from the coating and substrate regions of the samples)

1 2 3 4 5 6 7 8
Al 0,00 99,44 0,00 98,25 0,00 97,71 0,00 96,78
(0] 0,04 0,55 1,27 0,00 0,03 0,00 0,02 1,88
Mg 0,00 0,01 0,00 1,75 0,00 2,29 0,00 1,34
Ta 99,96 0,00 98,73 0,00 99,97 0,00 99,98 0,00
Mesale (mm) Mesafe (mm) Mesafe (mm) Mesafe (mm)

Derinlik (um)

Derinlik (jum)

Derinlik {pm)

0,1 0,203 040506 070809

0,1 0203040506 07
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Sekil 6. Asinma izi grafikleri (Wear track graphics)

planda olup etrafa yayilan asinma birikintileri abrazif bir asinma
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Sekil 7. Asinma sonrasi yiizeylerin SEM goriintiileri a) P, b)K, ¢) PK, d) KK, e) NK, f) NHK
(SEM images of post-wear surfaces a) P, b) K, ¢) PK, d) KK, ¢) NK, f) NHK)

tabakasinin abrazif karakteristii nedeni ile ortaya c¢ikmaktadir.
Seramik yapidaki malzemelerin oda sicakliginda metal esash
malzemelere gore adheziv egiliminin daha disik oldugu
bilinmektedir [56]. Yang vd. [38], ¢elik yiizeyler lizerine RF sigratma
yontemi ile farkli giic uygulanarak kaplanan TaN tabakalarmin
asinma dayanimi incelenmigtir. Calisma sonucunda benzer
parametreler uygulanarak gergeklestirilen aginma testleri sonrasi iz
genislikleri 830 um-170 pm o6l¢iilmiistiir. Gergeklestirilen ¢aligmada
ise aginma iz geniglikleri P ve K numunesinde sirasiyla 820 um ve
660 pm olarak gozlemlenirken PK ve KK numunelerinde 770 pm ve
610 pm seklinde gozlemlenmistir. Kaplamanin etkisi ile agimnma
dayaniminin arttig1 ve yiizey islemlerinin aginma dayanimi iizerinde
6nemli bir etkisi oldugu tespit edilmistir. En biiyiik etki NK ve NHK
numunelerinde gézlemlenmistir. NK numunesinde aginma izi 100 pm
ve NHK numunesinde ise 260 pm olarak dl¢tilmiistiir. Asinmanin ise
yine abrazif karakterde oldugu soylenebilir.

Kaplanmis ve kaplanmamis numunelerin hacim kayiplari arasindaki
farklilik diger numuneler ile karsilastirildiginda daha az miktarda
oldugu goriilmiigtiir. Bunun sebebi su sekilde aciklanabilir; adhezif
asinma karakteristigine sahip numune, kaplama sonrasi abrazif

asinma karakteristifi sergilemektedir ve bu nedenle parcalarin
yiizeyden kopmasmma ve yerlerinde bosluk birakmasina neden
olmustur. Bu da ortalama hacim kaybi grafiginde parlatilmis ve
kumlanmis numunede ya degerde degisim olmamasi ya da hacim
kaybinda kiiciik bir artis seklinde gézlemlenmistir. Bu durumda
kumlama igleminin termal sprey yontemlerinin aksine RF sigratma
yonteminde ara ylizey yapigmasini azaltmasi ve asinma dayanimini
yeteri kadar arttirmamasi sebepleri ile yeteri kadar etkili bir yiizey
islemi olmadig1 sdylenebilir. Bu konuda literatiirde mevcut ¢alismalar
oldukea celiskilidir. Zhao vd. [57], kumlama isleminin RF sigratma
yontemi Oncesi uygulanmasi durumunda baglanma mukavemetini
arttirdigint vurgulamigtir. Fakat bu konuda kumlamanin roliiniin
6nemsiz oldugunu [58] ve hatta fazla piiriizlii yiizeyler i¢in biriktirme
verimi lizerinde olumsuz etkisinin oldugunu vurgulayan ¢aligmalar da
mevcuttur [59]. Ding vd. [39], yaptiklar1 g¢alismada Ti6Al4V
alasimlar1 iizerine RF sigratma yontemi ile TamOn kaplamalar
gergeklestirmis ve aginma dayanimlarini incelemistir. Asinma testleri
sonucunda 52x10 mm?® hacim kaybma sahip titanyum alagim
yiizeyleri kaplama uygulamasindan sonra 8 x10-* mm? ve hatta 4 x10°
3 mm? degerine kadar hacim kaybi diisiiriilerek gelistirilmistir.
Calisma sonucunda tek oksitli katman uygulamak yerine metal igerigi
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Sekil 8. Ortalama hacim kaybi ve siirtiinme katsayisi grafikleri
(Average volume loss and coefficient of friction graphs)

yiiksek bir ara katmanla birlikte kaplama tabakasinin uygulanmasinin
araylizey uyumunu arttirdigl ve aginma dayanimi iizerinde olumlu
etkisinin oldugunu vurgulamigtir. Alkali ve alkali-asit islemleri
incelendiginde, parlatilmig yiizeylerin kaplama sonrasi agmnma
dayanimlarinin  arttirllmasinda  biiyiik bir faydasmm oldugu ve
ortalama hacim kayiplarinin %69-77 oraninda azaldig1 goériilmiistiir.
Asit ve alkali-asit iglemlerinin yiizeyin kimyasal yapisini degistirmesi
ve yiizeydeki porozite miktarinin artmasini saglamasi sebepleri ile
kaplama tabakalarinin althg tutunabilirligini arttirdigi ve arayiizey
baglanmasimi kuvvetlendirebildigi bilinmektedir [34]. Benzer sonug
RF sigratma yontemi uygulanarak ZnO kaplama oncesi asit ile
piiriizlendirme islemi yapilan Li vd.’nin [60] ¢alismalarinda da tespit
edilmistir. RF sigratma 6ncesi asit ve alkali islemleri yiizeyi kimyasal
ve fiziksel olarak hazirlamakta ve altlik-kaplama arasindaki etkilesimi
kuvvetlendirmektedir [34, 60]. Buna paralel olacak sekilde siirtiinme
katsayis1 grafikleri incelendiginde (Sekil 8), P, K ve PK
numunelerinin siirtiinme katsayisi (i), 0,5-0,7 aralifinda seyrederken
KK numunesinde abrazif asinmanin da etkisi ile deger yaklasik 0,9°a
kadar artmig ve sonra kaplama tabakasinin aginmasinin ardindan
azalarak normal seyrine donmiistiir. Asinma sonrasi hacim kaybinin
minimum gozlemlendigi NK ve NHK numunelerinde ise, 40 metre
asinma mesafesi boyunca sirtinme katsayisinin 0,15 degerinde
oldugu goézlemlenmistir. Bu iki numune arasinda aginma kaybinm
daha fazla oldugu NHK numunesinde 40 metre kayma mesafesinden
sonra artmaya baglayan siirtiinme katsayisiin 55 metre mesafe
sonrasinda 0,5 degerine geldigi ve burada sabit kaldig
gozlemlenmistir. NK numunesinde ise 90 metre aginma mesafesine
kadar siirtiinme katsayist degeri 0,1-0,2 araliginda seyretmis ve
deneylerin sonlandirildigi aginma mesafesi sonunda bile diger
numunelerden daha agagida bir deger sergilemistir. Dolayisiyla Sekil
8’de verilen aginma deneylerine ait grafikler incelendiginde en az
asinmanin gozlemlendigi ve minimum siirtlinme katsayisinin elde
edildigi numunenin NK numunesi oldugu sdylenebilir.

4. Sonuglar (Conclussions)

Yapilan ¢alismada, parlatilmig, kumlanmig, alkali ve alkali-asit
islemleri uygulanmig numune yiizeyleri amorf Ta,Os tabakalar1 ile RF
sigratma yontemi kullanilarak kaplanmis ve kaplama sonrasi aginma
davraniglarindaki degisim incelenmistir.

Kaplama iglemleri sonrasi yiizeylerde homojen bosluksuz ve ¢atlaksiz
kaplama tabakalar1 elde edilmis ve kaplama kalinliklar1 =2,5-5um
olarak Ol¢iilmiistiir. Elde edilen kaplama tabakasi amorf yapiya
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sahiptir ve kristal olusumu heniiz ger¢eklesmemistir. Numunelerin
asinma davraniglart incelendiginde elde edilen bulgular ise su
sekildedir:

Parlatma ve kumlama iglemleri sonrasinda kaplanmis numuneler,
kaplama iglemi oOncesi adhezif asmmma davraniglarindan farkli
olarak abrazif karakteristik bir aginma sergilemistir.

Alkali ve alkali-asit iglemleri sonrasinda kaplanan numunelerde
yapilan taramali elektron mikroskop incelemeleri aginma
karakteristiklerini ve morfolojileri dogrulamis, asinma sonrasi
hacim kayiplari, genel asinma iz profilleri ve siirtiinme katsayisi
grafikleri degerlendirildiginde, asinma dayanimlarinin artmis ve
ortalama hacim kayiplarinin %69-77 oraninda azalma oldugu
gbzlemlenmigtir.

En az ortalama hacim kaybi1 ve en kisa aginma iz derinligi alkali ve
alkali-asit islemi sonrasinda kaplanmig numunelerde gergeklesmis
olup, siirtiinme katsayist da bu numunelerde minimum degerlerde
gozlemlenmigtir. Asit ve alkali asit islemlerinin RF sigratma
yontemi Oncesi uygulanmasi durumunda asinma dayanimina
olumlu etkileri mevcuttur.
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