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Mikro Ark oksidasyon islemi ile kaplanan Ti6Al4V alasiminin yiizey
karakterizasyonu ve korozyon ozelliklerinin incelenmesi

Aysun Ayday’!
(0)/

Titanyum ve alagimlar {istiin mekanik 6zelliklerinden dolay1 birgok sektorde tercih edilmekte olup, son
yillarda medikal uygulamalarda daha sik karsimiza g¢ikmaktadir. Bu calismada, kaplama Oncesinde
yiizeyleri zzimparalanmis, parlatilmis Ti6Al4V alasimlart kullanilmigtir. Sabit kaplama ¢ozeltisi ile fakl
stirelerde kaplanmis numunelerin, oksit tabakasinin kalinligi, yiizey piiriizliiligii degerleri aragtirilmistir.
Kaplanan numuneler, NaOH c¢o6zeltisi i¢inde korozyon testine maruz birakilmistir. Kaplanan ylizeylere
taramali elektron mikroskobu (SEM) ve EDS analizi yapilmistir. Artan siire ile kaplama tabakasi
kalimliginin ve ylizey piiriizliliigiiniin arttig1 tespit edilmistir. Sonuglar iiretilen numunelerin korozyon
dayaniminda artis oldugunu gostermistir.

Anahtar Kelimeler: Mikro ark oksidasyon, Ti6Al4V, korozyon

Surface characterization and corrosion properties of coated Ti6Al4V alloy by micro
arc oxidation

ABSTRACT

Titanium and its alloys are materials most commonly used for several sector especially medical application
owing to some of their mechanical properties. In this study, Ti6Al4V were used as coating substrates. The
influence of the different coating time was detailed (coating thickness, roughness) in this article. Coated
samples were immersed to a corrosion resistance in NaOH solution. The MAO coatings were characterized
by scanning electron microscope (SEM) and EDS analysis. The result indicate that with increasing the
coating time increase the thickness and surface roughness. The results have indicated that the samples have
good corrosion properties.
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1. GIRIS INTRODUCTION)

Titanyum (Ti) ve alasimlart dstiin mekanik
Ozellikleri ile askeri ve sivil havacilik, otomotiv
alaninda ve medikal uygulamalarda genis bir
kullanim alam1 bulmaktadir. Yiiksek sicaklik
dayanimi, yiiksek korozyon direnci ve diisiik
yogunluga sebep olmasi sebebi ile en ¢ok tercih
edilen malzemeler smifina girmektedir [1-3].
Titanyum ve alagimlarin1 son yillarda daha ¢ok
biyomedikal uygulamalarda tercih edildigini
gormekteyiz [2,4]. Sebebi ise malzeme yiizeyinde
oda sicakliginda bile yilizeyinde kendiliginden
olusan olusan inert titanyum dioksit tabakasidir [3-
6]. Yiizeyde olusan bu kaplama tabakasinin
morfolojisi, kompozisyonu bu alagimlarinin biyo
uyumluluk o6zelligini dogrudan etkilemektedir
[2,3]. Sol jel, plazma sprey, kimyasal buhar
biriktirme yoOntemleri bu alagimlar iizerinde
titanyum dioksit tabakasini olusturmak i¢in tercih
edilen yontemler arasinda sayilabilir. Mikro ark
oksidasyon (MAO) yontemi ise diisiikk maliyeti,
yiiksek yapisma mukavemeti ve en 6nemlisi ¢evre
dostu olmasi sebebi ile diger yontemlerini yerini
almaya baglamistir [1,3]. Bu c¢aligmada farkli
siirelerde mikro ark oksidasyon yontemi ile
kaplanmis  Ti6Al4V  alasimlarmin  yiizey
Ozellikleri incelenmistir. Mikro ark oksidasyon
islemi ile kaplanmis numunelerin yiizey 6zellikleri
tarama elektron mikroskobu ve EDS analizleri ile
incelenmis, yilizey piirlizliliigii, tabaka kalinlig
Olctimleri ve korozyon testi ger¢eklestirilmistir.

2.DENEYSEL CALISMALAR
(EXPERIMENTAL STUDIES)

2.1 Althk  Malzemelerin  Hazirlanmasi
(Preparation of Substrate Materials)

Bu calismada Ti6Al4V alasimi kullanilmistir.
Ti6Al4V alagiminin kimyasal bilesimi (wt%) 6.3
%Al 4.2 %V, 0.15 %0, 0.11 %Fe, 0.03 %C, 0.02
%N, 0.001 %H ve kalan Ti olarak belirlenmistir.
Numuneler 6 mm c¢apinda 70 mm 06l¢ii boyu
uzunlugunda kesilerek hazirlanmistir. Yiizeyleri
SiC zimpara ile zimparalandiktan sonra ultrasonik
banyoda etil alkol ile yikanarak hazir hale
getirilmistir.

2.2 Mikro Ark Oksidayon (Micro Arc
Oxidation-MAO)

Mikro ark islemi i¢in 10 kW kapasiteli gii¢
kaynagina sahip cihaz kullanilmistir. Hazirlanan
althk numuneler Na;SiOs3. (NaPOs)s ¢ozeltisi ile
strast ile 3-5-10 dakika siirelerinde DC akim ile
kaplanmistir. Elektrolitik ¢ozelti bilesimi sabit

olup10g/It NaxSiO; ve 6g/lt (NaPO3)s 10 litrelik
bir tank i¢cinde hazirlanmistir. Kaplama siiresince
cozelti sicaklig1 bir sogutma kabini yardimu ile 35
°C’de sabit tutulmustur. Her numune i¢in yeni
cozelti hazirlanip kaplama islemi yapilmistir.
Mikro ark oksidasyon islemi parametreleri Tablo
1’de verilmistir.

Hazirlanan kaplamalarin yiizey piirtizliiliikleri
Mahr, Perthometer M1 cihazi ile Olgiilmiustiir.
Olgiimler her numuneden 3 deger alinarak
ortalama degerleri belirlenmigtir. Numunelerden
farkl1 bolgelerden iicer Olglim almip ortalama
degerleri verilmistir. Kaplama yiizey goriintiisii ve
elementel analizleri ile kaplama kalinliklar1t SEM
(Joel, JSM 6060-LU), EDS analizleri ile
incelenmistir. Kaplama Oncesi ve sonrasi
numunelerin yiizey piriizlilikleri (Ra) Mahr,
Perthometer M1 cihazi ile 6lgiilmiistiir.

Tablo 1. MAO parametreleri (MAO parameters)

Numune Elektrolitik Cozelti Siire Final
Kodlarn Cozelti PH (dk) Voltaj (V)
Ti-3 Na,Si0;- (NaPOs)e 11.5 3 387
Ti-5 Na,SiOs- (NaPO3)e 11.5 5 392
Ti-10 Na,SiOs- (NaPOs)e 11.5 10 397

2.3 Korozyon Testi ( Corrosion Test)

MAUO ile kaplanan numuneler % 2 g/l lik NaOH
cozeltisi icinde daldirmak suretiyle agirlik
kayiplar1 6l¢iilmiistiir. Cozelti sicakligi 28 °C’de
sabit tutulup her giin ¢ozelti degisim yapilmistir.

3. DENEYSEL SONUCLAR VE
TARTISMALAR (EXPERIMENTAL
RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1 Yiizey Karakterizasyonu
Characterization)

(Surface

Sekil 1°’de mikro ark oksidasyon ile minimum siire
(3dk.) ve maksimum siire (10dk.) ile kaplanan
numunelerin, siras1 ile Sekil 1(a,c)’de Ti-3 ve
Sekil 1(b,d)’de Ti-10 kodlu numunelerin yiiksek
ve diisiik bilyiitmelerdeki SEM  goriintiileri
verilmigtir. Sekilden, numune yiizeylerinin
poroziteli morfolojide oldugu ve artan siire ile
beraber yiizeyin piirlizliiliigliniin ve por ¢aplarinin
arttigr  goriilmektedir. Medikal uygulamalarda
poroziteli yiizeyler implant ve doku arasinda
baglanma kabiliyetini arttirmasi sebebi ile daha
¢ok tercih edilmektedir [6,7].
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Sekil.1 (a) Ti-3 kodlu numunenin diisiik biiylitmedeki SEM
goriintiisti (b) Ti-10 kodlu numunenin diisiik biiyiitmedeki
SEM goriintiisii (¢) Ti-3 kodlu numunenin yiiksek
biiylitmedeki SEM goriintiisii (d) Ti-10 kodlu numunenin
yiiksek biiylitmedeki SEM goriintiisi

Sekil 2(a) ve Sekil 2 (b)’de minimum siire ile
kaplanmis Ti-3 ve maksimum siire ile kaplanmis
Ti-10 numunelerinin SEM goriintiisii ve EDS
harita analizleri goriilmektedir. Yapilan EDS
harita analizleri sonuglarina bakildiginda artan
siireyle paralel ylizeyde titanyum ve oksijen
elementlerinin dagiliminda artig goriilmiistiir. Bu
durum kaplama yiizeyinde TiO; tabakasinin
olugma ihtimalini kuvvetlendirmistir.

Sekil 2. (a) Ti-3 kodlu numunenin SEM goériintiisii ve EDS
harita analizi (b) Ti-10 kodlu numunenin SEM goriintiisi
ve EDS harita analizi

Farkli kaplama siirelerinde uygulanan MAO
numunelerin oksit tabaka kalinliklar1 Sekil 3’de
verilmigtir. Sekil 3’den goriildiigii gibi, artan
kaplama siiresine bagli olarak Ti-3 nolu
numunenin kaplama tabakas1 kalinligr 23,4 pum,
Ti- 5 nolu numune i¢in 28,25 um, Ti-10 nolu
numune i¢in ise 34,65 mm degerine ulagmaktadir.
Yapilan caligmalarda kaplanan oksit tabakasinin

kimyasal bilesimi ve piiriizliiliik degeri implant ve
kemik arasindaki etkilesimde 6nemli bir rol aldig:
gosterilmistir [6,8].

Ti-10

Ti-5

Numune kodlari

Ti-3

0 10 20 30 40

Kaplama Kalinligi (mm)

Sekil 3. Uretilen numunelerin kaplama kalinliklar

Ancak kaplama tabakasi kalmliginin implant ve
kemik etkilesiminde ¢ok dnemli bir yeri olmadigi
distiniilmektedir. Fakat artan siire ile daha kalin
kaplama tabakasi elde edilse de amag¢ kalinligi
arttirmaktan ¢ok daha yogun ve siirekli bir tabaka
tiretimi saglamaktir. Sekil 1’de gosterildigi lizere
Ti-10 nolu numune yiizeyinin daha piiriizlii bir
yaptya sahip oldugu goriilmektedir. Tablo 2’de
MAO islemi ile kaplanmig Ti6Al4V althk
malzemelerin  sirastyla  ylizey  piirtizliligi
puriizliliik ~ (Ra)  degerleri  verilmektedir.
Parlatilmis Ti6A14V altlik malzemesine ait ylizey
puriizliligi degeri 2.86 um, artan siire ile yiizey
ptriizliligi degeri 3.53 pm,3.75 um ve 3.98 um
olarak oOl¢iilmiistiir. MAO islem siiresinin artmasi
ille ylizey piurizlilik degerlerinde artis
goriilmiistiir. Yiizey piriizliligindeki bu artig
implant malzemelerin uyumlulugu agisindan
istenen bir durumdur [6]. Kaplama siiresinin artis1
ile ylizey pirizliligindeki artis, kaplama
stiresinin artmastyla desarj kanallarinin ¢apinin
lineer artmasina baglanabilir.

Tablo2. MAO Oncesi Ve Sonrast Numunelerin Yiizey

PirtizIuligi

Numune Yiizey Piiriizliiliigii Tabaka
Kodlan (um) kalinhg: (um)
Ti6Al4V 2,86 -

Ti-3 3,53 23,445

Ti-5 3,75 28,2545

Ti-10 3,98 34,6545

3.2 Kaplamalarin  Korozyon Davramsi

(Corrosion behaviors of the coatings)

Kaplama oncesi ve sonrasi hazirlanan numuneler
% 2g/1°lik NaOH ¢ozeltisi icine daldirilarak agirlik
kayiplar1 ~ Olgiilerek  korozyon — dayanimlari
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belirlenmigtir. Sekil 4’de kaplanmamis Ti6Al4V
ve kaplanan numunelerin korozyon dayanim
grafigi verilmistir. Alinan 6lgiimler neticesinde
kaplanmamis numunede 96 saat sonrasinda agirlik
kaybinda artis baslamisken, 168 saat siiresine
kadar kaplanan numunelerin agirlik kayiplarinda
fazla degisim meydana gelmemistir. Miligram
seviyelerinde azalma ve artislar gorilmistr.
Kaplanan numunelerde ve Ti6Al4V numunesinde
korozyon baglangicina kadar oksit film olugsmus
olma ihtimali ile zaman zaman agirliklarinda artig
goriilmistiir. 168 saat sonunda Ti-3 ve Ti-5
numunelerinde dokiilmeler meydana gelmistir.
Kaplama tabakasi kalinlig1 en yliksek olan Ti-10
nolu numunede ayni siireler icinde dokiilme
meydana gelmemistir. Artan kaplama siiresiyle
korozyon direncinde artis gorilmiistiir. Cilinki
artan sire ile kaplama yogunlugu artmis
oldugundan korozyon c¢ozeltisinin Ti-10 nolu
numunede altliga ulagsmas1 daha gii¢ olmustur.

—o—Ti6Al4V ——Ti-3 -5 ——Ti-10

Korozyon Kaybi (gr)

1 2 8 M 24 48 \’_‘/ 96 120 144 168 192

Korozyon Siiresi (h)

Sekil 4. Ti6Al4V ve MAO ile kaplanan numunelerin
korozyon dayanimi

Malzemelerin korozyona direng gostermelerinin
bir¢ok nedeni vardir. Olusan film tabakasi kalinlik,
mikroyap1 morfolojisi. Ti-10 nolu numunede en
kalin kaplama kalinligina sahip olmasi sebebi ile
en yiiksek dayanimi gostermistir. Sonug itibari ile
MAO ile kaplanan tiim numuneler althik
malzemeye gore daha korunmustur. Kaplama
sonrasi olusan seramik esasli film koruyucu tabaka
olusturmustur.

4. GENEL SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Farkli siirelerde MAO ile kaplanan Ti6Al4V
alagimi ile yapilan calismanin sonuglari asagida
Ozetlenmistir;

Mikro ark islemi sonrasinda yiizeyde poroz oksit
bir tabaka elde edilmistir. Kaplamanin biiylime
mekanizmasinda kaplama siiresi dnemlidir. Artan
islem siiresinin oksit tabakasinin kalinligina,

ortalama yiizey piirlizliiliigline 6nemli 6l¢iide etki
etmektedir. Artan siire ile kaplama kalinlig ve
yiizey piriizliliigli artmigtir. Maksimum tabaka
kalinlig1 Ti-10 numunesinde ortalama 34,65 um
Olcililmiistiir. Kaplanan tiim numunelerin korozyon
dayanimi kaplama dncesine gore artis gdstermistir.
192 saat siiresince yapilan korozyon calismasi
sonrasinda en kalin ve yogun kaplamaya sahip
olan Ti-10 numunesi en yiikksek dayanim
gostermistir.
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