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KISALTMALAR

CcC
DC
EDS
EIS
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Mpy
OCP
SCE

SEM
TRC
XPS

XRD

: Surekli Dokim - Continuous Casting

: Dogrudan Sogutmali Dokiim - Direct Chill Casting

. Enerji Dagilim Spektroskopisi - Energy Dispersive Spectroscopy
. Elektrokimyasal Empedans Spektroskopisi - Electrochemical

Impedance Spectroscopy

: Lineer Polarizasyon - Linear Polarization

: Bir Yillik Mil Miktari- Miles per year

: Agik Devre Potansiyeli - Open Circuit Potential
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: Taramal1 Elektron Mikroskopisi - Scanning Electron Microscopy
: Ikiz Merdane ile Dokiim - Twin-Roll Casting

: X-151m1 Fotoelektron Spekroskopisi X-ray Photoelectron
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: X-151m1 Difraksiyonu - X-ray Diffraction
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SEMBOLLER

A > Yiizey Alant

d : Yogunluk

Ekor : Korozyon Potansiyeli
| : Akim

lkor : Korozyon Akimi

R¢ : Cozelti Direnci

Rp : Polarizasyon Direnci
t : Zaman

V : Potansiyel

Z . Alternatif akim es deger direnci
W : Agirlik kaybi degeri
Ba : Anodik Tafel sabiti
B : Katodik Tafel sabiti
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gosterilen bolgeden EDS analizi icin elde edilen SEM goruntis( (s boyutu
A0 LUMYE @FTELIT) vvevvreteesieeestee et e st et e st et e et esse e s b e e sse e e b e e e e e beesnneeneennne e 60

Sekil 3.19 : 180 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
korozyon testleri sonrasi (a) taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiisii (ok
renkleri; mavi ok-hadde yonu, siyah ok-hadde izi, kirmizi ok-gukurcuk) ve
gosterilen bOIGeden EDS............oov oo 61
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iKiﬂZ MERDANE SUREKLI DOKUM TEKNIGI iILE URETILEN HADDE
ALUMINYUM ALASIMLARININ KOROZYON DAVRANISI VE YUZEY
OZELLIKLERININ iNCELENMESI

OZET

Yiiksek korozyon dayanimi, kolay sekil verilebilmesi ve hafifligi gibi avantajlarindan
dolay1 aliiminyum malzemeler, son yillarda gida paketleme endiistrisinde yaygin
olarak tercih edilir hale gelmistir. Aliiminyum alagimlarinin gida endiistrisinde
kullanilmasinin temel nedeni gidalarin kKimyasal yapisinin korozif 6zelligi ve bu ortam
nedeniyle gida paket ve ambalajlarinin o6zelliklerini yitirmesidir. Aliminyum
alasimlar1 ise korozyona olduk¢a dayanikli olup yerkabugunda da bol miktarda
bulunmaktadir. Giinlimiizde aliiminyum ve alagimlarinin iiretimi ve gida paketleme
endiistrisinde kullanim1 oldukga kolay ve pratiktir. Ozellikle 8006 grubu altiminyum
alasimlari, hazir gida ve asitli veya asitsiz igecek kutularinin tiretimi, sivi ve kat1 gida
ambalajlama gibi gerek endustri gerekse gunlik hayatta yaygin olarak
kullanilmaktadir. Surekli dokiim yontemlerinden (CC) ikiz merdane surekli dokum
(TRC) teknigi ile iiretilen 8006 serisi aliminyum alagimlarinin  korozyon
davranislarinin ve yiizey 6zelliklerinin incelendigi bu yiiksek lisans tez calismasinda,
ilk olarak 8006 serisi aliiminyum alasimu ergiyik halde ikiz merdanelerin arasina kalip
yardimiyla dokulerek 8,5 mm kalinliginda levha halinde numuneler elde edildi. Daha
sonra elde edilen bu levha halindeki aliminyum alasim numunelerine 550 °C ila 600
°C sicakliklar1 arasinda homojenlestirme tavlamasi uygulandi. Haddeleme
islemlerinden sonra 400 °C ila 450 °C sicakliklar1 arasinda normalizasyon tavlamasina
tabi tutularak numuneler kullanima hazir hale getirildi. Uretimi gergeklestirilen
numunelere elektrokimyasal korozyon testleri 6ncesi karakterizasyon testleri yapildi.
Oncelikle spektral analiz yontemi ile numunelerin igerdigi elementlerin tespiti yapildi.
Ardindan X-1s1m1 difraktometresi (XRD) yontemi kullanilarak aliiminyum folyo
alasimlarinin yiizeylerinde bulunan faz ve elementlerin tespiti gerceklestirildi. Stereo
mikroskop ile yuzeylerinde bulunan hadde izleri ve hadde yonleri gézlemlendi. Son
olarak taramali elektron mikroskobu (SEM) ile alagimlarin yilzeyleri daha ayrintili
olarak incelendi ve ylizeyde bulunan elementlerin yilizdece agirliklarini bulmak icin
enerji dagilim spektroskopisi (EDS) yoOntemi kullanildi. Korozyon oncesi
karakterizasyon testleri yapildiktan sonra %3,5 NaCl c¢ozeltisi kullanilarak
elektrokimyasal korozyon testlerinden acgik devre potansiyeli (OCP), lineer
polarizasyon (LP) ve elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS) o6lctmleri
aliminyum folyo alasim numunelerine uygulandi. Uygulanan bu elektrokimyasal
korozyon testleri sonrasinda tekrar X-1s1m1 difraktometresi (XRD), stereo mikroskop,
taramali elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagilim spektroskopisi (EDS)
yontemleri kullanilarak TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunelerinin korozyon
davranisi ile yiizey 6zelliklerinde meydana gelen degisimler incelendi. Bu ¢alismalara
ek olarak soguk hadde ile ezme oran1 %94 ve %98 olan iki aliiminyum folyo alagim
numunesine de karakterizasyon ve elektrokimyasal testler uygularak ezme oranin
etkisi incelenmistir. Bu iglemler neticesinde, ikiz merdane sirekli dokim teknigi
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sonrasinda uygulanan ezme orani arttirildiginda, iiretilen 8006 serisi aliiminyum
alasimlarmin  korozyon hizinin arttigi ve bu alasimlarin  gida paketleme
uygulamalarinda kullanilmasinin uygun oldugu sonucuna varilmistir.

Anahtar kelimeler: Ikiz merdane strekli dokim, 8006 aliminyum serisi, Soguk
hadde orani, Elektrokimyasal korozyon testleri, Yizey karakterizasyonu, Gida
ambalajlama uygulamalari.
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INVESTIGATION OF CORROSION BEHAVIOR AND SURFACE
PROPERTIES OF ALUMINIUM ALLOYS PRODUCED BY TWIN ROLL
CONTINUOUS CASTING TECHNIQUE

SUMMARY

On the occasion of their great characteristics like corrosion resistance, easy
processability and weightlessness, aluminium alloys have been mostly preferred in
food packaging industry during the recent years. The main reason of the use of
aluminium alloy in food industry is the corrosive property of the chemistry of foods
and for this reason food packaging materials loose their protective features.
Aluminium alloys are perfect to the corrosion and pure aluminium exists abundant in
the Earth’s crust. Today manufacturing and processing to use in food packaging
industry of aluminium and alloys are pretty easy and practical. Specifically, 8006
aluminum alloys have been widely used as convenience food packaging and beverage
containers. In this master thesis the corrosion and surface behaviours of 8006
aluminium alloy were investigated which had produced by twin roll casting (TRC) as
one of the continuous casting (CC) methods. Firstly melted 8006 aluminium alloy
poured to the mould between the twin rolls and 8,5 mm sheet aluminium was obtained.
Then 8,5 mm aluminium sheets homogenized between the temperatures 550 °C to 600
°C and cold rolled. After rolling processes the aluminium sheets normalized at the
temperatures 400 °C to 450 °C and the specimens became ready to apply the tests.
Before electrochemical corrosion tests characterization tests applied to the produced
specimens. Spectral analyze was applied to detect the elements in the specimens. After
that X-ray diffraction (XRD) method used to analyze the phases and elements on the
surface of aluminium alloys. With the stereo microscope the rolling traces and the
rolling direction determined. Afterwards, scanning electron microscope (SEM) was
applied to examine the surface morphology deeply and the energy dispersive
spectroscopy (EDS) was used to found out the percental element weights on the
surface. After the before corrosion characterization tests were done, 3,5 % NaCl
solution was prepared and used to apply the electrochemical corrosion tests which are
open circuit potential (OCP), linear polarization (LP) and electrochemical impedance
spectroscopy (EIS) to the aluminium foil alloy specimens. To observe the effects of
corrosion tests and the differences on the surfaces of the aluminium foil alloy
specimens X-ray diffractometer (XRD), stereo microscope, scanning electron
microscope (SEM) and energy dispersive spectroscopy (EDS) methods were used after
the electrochemical corrosion tests. In addition to these works, to be able to understand
the effect or the cold rolling reduction rate to the corrosion behaviour and surface
properties, cold rolled aluminium foil alloy specimens were studied which have two
different reduction rate 94% and 98% respectively. Same characterization tests were
applied before and after corrosion and same electrochemical corrosion tests also were
applied. After all these processes, we conclude that when the cold reduction rate
increases, depending on cold rolling route the corrosion rate of the twin-roll cast 8006
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aluminum alloys increases and these alloys are suitable for food packaging
applications.

Keywords: Twin roll casting, 8006 aluminium group, Cold rolling rate,
Electrochemical corrosion tests, Surface characterization, Food packaging
applications.
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1. GIRIS

Diisiik yogunluk, diisiik maliyet, rahat sekillendirilebilme, sizdirmazlik, hafiflik,
yiiksek elektriksel ve 1s1sal (termal) 6zellikler gibi yliksek korozyon dayanimi 6zelligi
aliminyum ve alagimlarin1 gida ambalajlama endiistrisinde levha ve folyo (foil-fin)
malzeme olarak vazgecilmez hale getirmistir. Genellikle 6 um ile 0,2 mm araligindaki
farkli kalinliklarda cesitli kompozisyonlarda ve uygulanan 1sil islemler ila folyo
malzeme halinde giinliik hayatta kullanilan {iriinlere gida sektdriinde ve eczacilik

uygulamalarinda yogun bir sekilde yer verilmektedir [1-6].

Folyo malzemelerin kullanildig1 uygulamalarda aliiminyum alagimu ticari saflikta ana
bilesim olarak (agirlikca > %99 Al, < %0,8 Fe, %0,1 - %0,3 Si iceren) tercih
edilmektedir. Direk sogutma dokiim (Direct Chill Casting-DC) yontemi ile 2 mm ila
5 mm kalinliga sahip yasst metal malzemeleri liretmek ve ardindan sekillendirme
prosesleri uygulamak hem miiskiil hem masrafli olmasi1 sebebiyle siirekli dokiim
yontemleri (Continuous Casting-CC) daha fazla tercih edilmektedir. Elli yildan fazla
bir siiredir aliiminyum alagimlarinin ¢ubuk, levha ve folyo sekillerinin {iretimi farkl
stirekli doktim teknikleri kullanilarak gerceklestirilmektedir. Giiniimiizde aliminyum
folyo malzemeleri elde etmek i¢in yaygin olarak kullanilan stirekli dokiim yontemleri;
ikiz merdane siirekli dokiim (TRC) ve siirekli slab dokiim teknigidir. TRC tekniginde
metal levha ergiyik metalden direk katilasma ile 5 ila 6 mm civarinda elde
edilebilmektedir. Ancak strekli slab dokiim tekniginde 13 ila 21 mm kalinliginda
katilastirilan levha sicak haddeleme ile 2 ila 3 mm kalinliginda elde edilebilmektedir.
Uretilen aliminyum levha soguk haddeleme ile 0,4 ila 1 mm kaliniginda folyo
inceligine getirilir. Daha sonra homojenlestirme veya yeniden kristallenme tavlamasi
uygulanan alliminyum levha, akabinde tekrar soguk haddeleme ile kalinlig1 azaltilarak
350-400 °C sicaklikta normal tavlama (annealing) islemine tabi tutulur. Bu islem,
kullanim 6ncesinde bir¢ok aliiminyum folyo alasimina uygulanmaktadir ve folyo yassi
tirtiniin ylizeyinde bulunan kalint1 hadde yaglarinin uzaklastirilmasini saglamaktadir.
Daha sonra tekrar soguk haddeleme ile son kalinlig1 istenilen aliiminyum alagimi levha

olarak elde edilmektedir. Eger daha ince levha kalinlig1 istenilirse, (6rnegin; <100 pm



kalinlikli aliminyum alasimlari) bunun i¢in en ideal yontem kapali bosluklu

haddeleme yontemidir [1-6].

Folyo iirlin olarak elde edilen aliiminyum alagimlariin {retim teknigi ve
sekillendirilmesi sirasinda uygulanan deformasyon ve 1sil islem parametreleri ve
malzeme mikroyapilari arasindaki iliskinin, malzemelerin yiizey 6zelliklerini kontrol
edebilmek igin, ayrintili bir sekilde bilinmesi c¢ok ©Onemlidir. Uretilen levha
malzemelerde, malzemenin ¢dzelti/katilasma durumu (state), mikro-kimyasal yapisi
ve demir (Fe), silisyum (Si) ve diger siireksizlikler gibi alagim elementleri, neticede
elde edilen folyo malzemenin sekillendirme islem basamaklarin1i ve ylizey ile
korozyon &zelliklerini etkilemektedir. Ornegin; aliiminyum icindeki demirin ¢ok
diisiik ¢coziiniirligil sonucu ticari aliiminyum alasimlarinda olusan biiyiik demir igerikli
fazlar, aliminyum alagimini biiyiik oranda etkilemektedir. Fe iceren bu fazlarin
boyutu, tipi, hacmi ve 6zellikle morfolojisi, aliiminyum alagiminin sekil alabilme,
kirilganlik ve korozyon direnci kabiliyetlerini degistirmektedir. Ayn1 sekilde, yliksek
demir igeriginden dolay1, %0,7 - %1,3 Fe iceren 8xxx serisi aliiminyum alagiminin
mukavemeti yiiksek iken, yumusatma tavlamasi (soft annealing-O-Temper) islemine
tabi tutulan 1xxx serisi ticari aliiminyum alasimlarinin mukavemeti daha disiiktiir [1-

6].

Termodinamik agidan asir1 reaktif 6zellik gostermekte olan aliiminyum alagimlari tiim
metaller arasinda magnezyumdan sonra ikinci reaktif metal olarak yer almaktadir ve
bu alasimlarin acgik devre potansiyeli degeri (Ead) -0,8 ila -1,1V-Doymus Kalomel
Elektrot (SCE) ’dir. Asir1 reaktif 6zellik gostermesine ragmen, 5 ila 8,5 sulu ¢ozelti
pH araliginda oksijenli veya oksijensiz ortamda aliiminyumun yiizeyinde olusan 2 ila
10 nanometre kalinligindaki oksit film tabaka aliiminyumun yiizeyini korozif
ortamdan korur. Fakat bu koruma alkalin, klorlu veya gucli asidik ortamlarda gecerli
degildir. Clinkii ylizeydeki oksit film tabakasi bu ortamlarda hizli bir sekilde ¢oziiliir
ve artik aliminyum metalinin ¢oziinmesine engel olamaz. Bu sebeple aliiminyum ve
alasimlarinin korozyon davranislarinin analizi, metalin kararli oldugu ortamlarda ve 5
ila 8,5 pH araliginda gergeklestirilmektedir. Buna ek olarak, pH, sicaklik ve klor igerigi
alliminyumun ylizeyindeki tabakanin gosterdigi pasif davranisin degiskenligine sebep

olmakta ve aliiminyumun korozyon davranisini ciddi boyutta etkilemektedir [1-6].

Aliiminyum alagimlarinin yiizeylerinde diizensiz bir sekilde delik veya ¢ukur seklinde

meydana gelen ¢ukurcuk (pitting) korozyonu, klorlu ¢6zelti ortaminda goriilen en



yaygin ve tehlikeli korozyon tiirtidiir. Cukurcuklarin boyutu aliiminyum alagimlarinin
maruz kaldig1 korozif ortam 0&zelliklerine ve malzeme c¢esidine bagli olarak
degiskenlik gostermektedir. Klorlu ¢ozelti ortaminda, klor iyonlar1 aliiminyum
alagiminin {izerinde bulunan oksit tabakasina saldirir ve bu tabakayr en zayif
bolgesinden ¢ozerek alliminyumun ¢dziinmesini hizlandirir ve aliiminyum kloriir
olusumunu meydana getirir. Hava iceren klorlu ¢dzeltilerde (aerated chloride
solutions) aliminyum ve alagimlarinin ¢ukurcuk korozyonu, sik sik
gozlemlenmektedir clnki oksijenin varligi ¢ukurcuk olusumu i¢in Onemlidir.
Oksijenin varligi cukurcuk bolgesinin disinda aliiminyum hidroksit meydana getirir.

Bunun sonucunda ¢ukurcugun agzinda diizensiz geometride korozyon drunleri birikir

[7].

1.1 Tezin Amaci

Bu yiiksek lisans tez ¢alismasinin amaci, ikiz merdane siirekli dokiim (TRC) teknigi
ile tretilen ve gida ve eczacilik uygulamalarinda kullanilan hadde aliiminyum
alasimlarinin ylizey o6zellikleri ve korozyon davranisini incelemektir. Bu hedef
dogrultusunda, mikroyap1 ve yiuzey 0zellikleri taramal1 elektron ve optik mikroskobu
yardimiyla incelenecek ve ylizey faz yapisi tespiti ile yiizey piiriizliiliigi etkisinin
gozlemlenmesi i¢in sirastyla EDS, XRD ve XPS incelemeleri gergeklestirilecektir.
Akabinde TRC yontemi ile iiretilen aliiminyum alagimlarinin agirlik¢a %3,5 NaCl
iceren tuzlu su ¢ozelti ortamindaki korozyon davraniglari, agik devre potansiyeli,
polarizasyon direnci, potansiyodinamik test (EIS) ile pasivasyon ve ¢ukurcuk (pitting)
olusum o6zelligi, aliiminyum folyonun yiizeyinde olusan direncglerin etkisi 0l¢limii
yoluyla karsilastirmali olarak tespit edilip incelenecektir. Boylece, ikiz merdane
stirekli dokiim yonteminin, alasim igeriginin ve elde edilen yiizey o6zelliklerinin
aliminyum levhanin yiizey Ozellikleri ve korozyon davranisina etkisinin analizi
yapilarak, olusmast beklenen cukurcuk korozyonu ozellikleri ile dagiliminin ve

korozyon hizinin agiga ¢ikarilmasi beklenilmektedir.

1.2 Aliiminyum ve Alasimlarimin Tarihcesi

Yer kabugunda en fazla bulunan {igiincii element (%8’ini olusturmaktadir) olan
alliminyum, saf halde bulunmadig: i¢in kesfedilmesi 19. yiizyili bulmustur. Eriyik

kriyolit (NasAlFs) igerisinde bulunan alimina (Al203) malzemesinin elektrolitik



indiiksiyonu Charles Hall tarafindan Ohio’da ve Paul Heroult tarafindan Fransa’da
birbirlerinden bagimsiz ve habersiz olarak 1886 yilinda gelistirildiginde aliiminyum
metali ilk olarak yukselen miihendislik degeri ile otomotiv malzemesi olarak
kullanilmaya basland1 [8]. Ilk olarak ii¢ ana alanda aliiminyum metali alternatif

malzeme olarak kullanilmaya baslanmstir:

e Son derece hafif olmasmin yanm sira korozyon direnci, yiiksek iletkenlik

ozellikleri sebebiyle elektrik nakli i¢in iletken kablolar1 olarak kullanilmistir.

e Otomotiv oncileri yeni malzemelere talep gosterdikleri ve Urunlerinin
performans ve goriiniislerini  degistirdigi  i¢in  otomotiv  sektdriinde

kullanilmistir.

e Wright kardesler ugmay1 basardiklarinda motor ve diger parcalar i¢in dokme
aliminyum kullanmak istemiglerdir ve bdylece aliiminyum ile havacilik ve

ucak sanayi arasinda yakin bir iliski baglamistir.

Zamanla aliminyum endiistrisinin gelisimi olduk¢a artmis, aynalarin ¢ergevelerinden
servis tepsilerine ve mutfak takimlarina kadar giinliik hayata girmistir. Modern hayatta
aliminyum genis bir uygulama alanina sahiptir. Havacilik, otomotiv ve gida endiistrisi

gibi hayatin hemen her alaninda kullanilmaktadir [8, 9].

1.3 Aliiminyum ve Alagimlarinin Ozellikleri ve Kullanim Alanlari

Birgok ¢arpici 6zelliginin yani sira aliminyumun en 6nemli 6zelligi cok yonlu bir
metal olmasidir. Clinkii aliiminyum ve alagimlar1 yliksek korozyon direncine sahip
olup korozif ortamlarda kullanilmaya uygun oldugu gibi ¢eligin yaklasik ligte biri
kadar yogunluga sahip olup hafiflik gerektiren uygulamalarda da kullanilmaktadir. Bu
gibi Ornekler gostermektedir ki aliiminyum ve alasimlar1 birden fazla uygulama
alanina sahip malzemelerdir. Yiiksek safliktaki aliminyum metalinden kompleks bir
aliminyum alagimina kadar aliiminyumun fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin
gelistirilebilir olmas1 dikkat ¢ekicidir. Aliiminyum metalini ve alagimlarin1 bu derece
onemli kilan oOzelligi hafiflik, sekillendirilebilme, fiziksel ozellikleri, mekanik
ozellikleri ve korozyon direnci gibi 6zellikleri sayesinde ¢ok genis bir uygulama

alaninda en ekonomik ve ¢ekici malzeme olmasidir [8, 9].

Aliiminyumun yogunlugu 2,7 g/cm? olup ¢eligin (7,83 g/cm?), bakirin (8,93 g/cmq) ve
pirincin (8,53 g/cm®) yogunluklarmin yaklasik iicte biri kadardir. Yogunlugunun



diisiik olmasi sayesinde oldukca hafif bir metal olan aliiminyum ayn1 zamanda ¢eligin
paslanmasina neden olan siirekli oksidasyona direnclidir. Yiizeyi oksijen ile temas
halinde olan aliiminyumun yiizeyinde nanometre boyutlarinda ince bir film tabaka
olusturularak oksidasyonun devam etmesi engellenir. Yiizeyde olusan bu ince film
halindeki oksit tabakasi renksiz ve seffaftir ve ¢iplak gozle goriilemeyecek kadar
incedir. Renk degisimi ve pul halinde dokiilme gibi demir ve gelikte gortlen korozyon

thrt aliminyumda goriilmez.

Aliiminyumun ylizeyi yiiksek yansitma ozelliklerine sahiptir, 6rnegin, radyasyon
enerjisi, gortinebilir 151k, 1s1 ve elektromanyetik dalgalar etkili bir sekilde yansitilir.
Parlatilmis aliiminyumun yansitma 0&zelligi, genis bir dalga boyuna araligimi

yansitmasi, bir¢ok dekoratif ve fonksiyonel uygulamalarda kullanilmasini saglamistir
[10].

Aliminyum yiksek elektrik ve termal iletkenlik 6zelliklerine sahiptir. Aliminyumun
elektrik iletkenligi es agirlik g6z 6niinde bulunduruldugunda bakirin iletkenliginin iki
katidir ve bu nedenle genellikle yiiksek elektrik iletkenligi icin tercih edilmektedir.
Ancak yiiksek elektrik direnci ig¢in de Ozel alasimlar gelistirilmistir ve endiistride
kullanilmaktadir (6rnegin yiiksek torklu elektrik motorlarinda). Termal iletkenlik
temel alindiginda ise bakirin yaklagik %50-%60°1 kadar iletkenlige sahip olan
alliminyum, bu 6zelligi sayesinde 1s1 esanjorii, hava kanali, mutfak takimi, elektrik ile
1stya maruz kalan aletler ve otomotiv silindir basliklar1 ile radyatorleri gibi

uygulamalarda kullanilmaktadir.

Aliiminyum ayrica toksik olmayan bir malzemedir ve devaml olarak yiyecek ve
icecek konservelerinde kullanilmaktadir. Ayrica folyo halinde gida ve eczacilik
uygulamalarinda ambalajlama ve paketleme endiistrisinde kullanilmaktadir. Bu
yuksek lisans tezi kapsaminda gida endiistrisinde kullanilan aliiminyum alasimlari

lizerine yogunlasilacagi i¢in Sekil 1.1°de endiistride kullanimu ile ilgili baz1 6rnekler

verilmistir [8-10].

_— 4 \ % 7. O
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Sekil 1.1 : Gida endiistrisinde kullanilan aliiminyum alagimlar1 [11-14]



1.4 Aliiminyum ve Alasimlarinin Gruplandirilmasi

Aliminyum alagimlar1 hazirlanma yontemine gore iki ana kategoriye ayrilir: dokme
(casting) aliiminyum alagimlar1 ve dovme (wrought) aliminyum alasimlari. Her iki
kategori i¢in bir diger ayiric1 6zellik ise 1s1l islem uygulanabilirligi oldugu igin 1s1l
islem uygulanabilen (heat treatable) ve 1s1l islem uygulanamayan (non heat treatable)
aliminyum alagimlar1 olarak iki alt gruba ayrilir.

Alagim tanimlama sistemi ile dokme ve dovme alasimlar isimlendirilmistir fakat daha
kolay ayirt edilebilmesi i¢in alagimlar aile gruplarina ayrilmistir. Dékme aliiminyum
alasimlar1 icin Ug-haneli sistem kullanilmakta olup dovme alasimlara ait dort-haneli
sistem ile alasim elementleri aynidir. Literatiirde daha yaygin olarak kullanilan sistem
dort-haneli sistem oldugu i¢in dévme aliiminyum alasgiminin gruplandirma sistemi
hakkinda arastirma yapilmistir [15].

Do6vme aliiminyum alagimlari i¢in dort-haneli sistem kullanilmakta olup dovme demir
aile grubu asagidaki gibidir:

e Ixxx: Alasim yapilmamig yani saf aliiminyum aile grubunun gosterim seklidir
ve elektrik ile kimya endiistrisinde kullanilmaktadir.

e 2xxx: Bakir elementinin ana alasim elementi olarak kullanildig: fakat farkl
alasim elementlerinin de bulunabilecegi (6zellikle magnezyum) aliiminyum
alasim aile grubunun gosterim seklidir. Genel olarak 2xxx serisi ucak
sanayiinde kullanilmaktadir.

e 3xxx: Mangan elementinin ana alagim elementi olarak kullanildigi aliminyum
alasim aile grubunun gosterim  seklidir. Genel olarak mimarlik
uygulamalarinda ve c¢esitli iiriinlerde kullanilmaktadir.

e 4xxx: Ana alasim elementi olarak silisyum elementinin kullanildig
alliminyum alasim aile grubunun gosterim seklidir. Kaynak ¢cubugu ve lehim
sac1 uygulamalarinda kullanilmaktadir.

e 5xxx: Magnezyum elementinin ana alasim elementi olarak kullanildigi
aliminyum alagim aile grubunun gosterim seklidir. Denizcilik ile ilgili
uygulamalarda kullanilmaktadir.

e 6xxx: Ana alasim elementleri olarak magnezyum ve silisyumun kullanildig:
aliminyum alasim aile grubunun gosterim seklidir. Genel olarak mimari

yapilarda kullanilmaktadir.



e 7xxx: Ana alagim elementi olarak ¢inko elementinin kullanildig1 fakat farkli
alasim elementlerinin de (bakir, magnezyum, krom, zirkonyum elementleri
gibi) bulunabilecegi aliiminyum alagim aile grubunun gosterim seklidir. Ugak
yapt parcalar1 ve diger yliksek mukavemet gerektiren uygulamalarda
kullanilmaktadir.

e 8xxx: Ana alagim elementi olarak kalay ve az miktarda lityum elementlerinin
kullanildig1 aliiminyum alagim aile grubunun gosterim seklidir. Otomotiv
sanayiinde 1s1 esanjorii ve gida endiistrisinde ambalajlama uygulamalarinda

kullanilmaktadir [8].

Bu yiiksek lisans tezi kapsaminda 8006 aliiminyum alagim aile grubu incelenmistir.
8006 aile grubunun ana alagim elementi demir ve az miktarda mangan elementleridir.
Gida endiistrisinde paket ve ambalajlama uygulamalarinda folyo veya levha halinde
kullanilmaktadir. 8006 aliiminyum alasim aile grubunun yogunluk degeri yaklasik
olarak 2,74 glcm®’tir.

Isil iglem uygulanabilen aliiminyum alasimlar1 kontrollii 1sitma ve sogutma ile
mukavemeti arttirilabilecek alasimlardir. Genellikle 2xxX, 6xxX ve 7xxx serilerine ait
alagimlar ¢okelti sertlestirmesi yapilabilen alagimlardir. Bu alasimlar oda sicakliginda

kontrollii soguk haddeleme ile daha fazla sertlestirilebilirler.

Isil igslem uygulanamayan aliiminyum alagimlart ise soguk haddeleme ile
sertlestirilebilirler fakat 1s1l islem ile sertlestirilemezler. Genellikle 1xxx, 3xxx, 4xxX
ve 5xxx serilerine ait alasimlarin baslangic mukavemetleri alasim elementlerinin
sertlestirici 6zelliklerinden saglanmaktadir. Mukavemeti daha arttirmak ancak soguk

hadde uygulanarak mimkdin olabilir [8, 10].

1.5 Aliiminyum ve Alasimlariin Uretilmesi

Bu yiksek lisans tezi kapsaminda gida endiistrisinde kullanilan aliiminyum folyo
alagimlar1 incelenecegi i¢in aliiminyum folyo iiretimi i¢in kullanilan tekniklerden
bahsedilecektir. Aliiminyum folyo iiretimi i¢in kullanilan iki ana yOntem
bulunmaktadir. Bunlar direk sogutma yontemi ile folyo Gretimi (DC Casting) ve
strekli dokim yontemi ile folyo wretimi (Continous Casting). Surekli dokim

yontemleri arasinda son yillarda folyo iiretimi i¢in kullanilan ve oldukga avantajli bir



yontem olan ikiz merdane strekli dokiim yoéntemi (Twin Roll Casting-TRC) bu tez

kapsaminda ele alinacaktir.

1.5.1 Direk sogutma dokiim yontemi

Direk sogutma dokiim (DC Casting), demir dist1 metallerin 6zellikle aliiminyum,
magnezyum, bakir ve bu metallerin alagimlarinin silindir veya kare ingotlarinin dokiim
yontemine verilen addir. Direk sogutma dokiim yontemi 1930’dan bu yana ticari
olarak demir dis1 ingot yapiminda kullanilmaktadir. Bu yontem ergimis aliiminyum
metalini hizlica kaliba dokme islemini igeren yari siirekli (semi-continuous) bir
prosestir. Dokiim yapildiktan sonra ingotlara hadde ve dovme gibi ¢esitli prosesler
uygulanmas1 gerekmektedir. Diinya ilizerinde aliiminyum iiretiminin yaridan fazlasi bu

yontemle Uretilmektedir.

Gida endiistrisinde kullanilan folyo aliiminyumu yassi ingot aliminyumdan levha veya
folyo haline getirmek i¢in soguk haddeleme islemi yapilmaktadir. Ancak bu yontemle
tretilen aliminyum fazla proseslere ihtiya¢ duymakta, masrafli ve zahmetli
olmaktadir. Bu durum daha ekonomik ve pratik ¢ézlimlere olan arayisi da beraberinde
getirmistir. Siirekli dokiim yontemleri icerisinde yer alan ikiz merdane dokim yontemi
(Twin Roll Casting-TRC) folyo aliminyum elde etmek icin hem ¢ok daha pratik hem
de daha az maliyetli olacaktir. Sekil 1.2°de direk sogutma dokiim yontemi ve ikiz
merdane dokiim yonteminin karsilagtirilmasi verilmistir. Bu karsilagtirmaya gore ikiz
merdane ile dokiim yonteminin daha pratik ve ekonomik oldugu gézlenmektedir [16-

19].

DIREK

: Direk : Sicak Soguk
SOGUTMA Metalin A ; Mekanik
DOKUM Ergitilmesi Dokim ile Isil Islem islem Haddeleme Haddeleme

YONTEMI Sogutma islemi islemi

iKiz

MERDANE " Es zamanli

ILE Metalin olarak
DOKUM Ergitilmesi dokim ve

YOTEMI hadde

Isil islem

Sekil 1.2 : Direk sogutma dokiim yontemi ve ikiz merdane ile dokiim ydnteminin
karsilastirilmasi



1.5.2 Surekli dokim yontemi

Sivi metalin yar1 islenmis mamiil haline doniistiiriildiigi prosese siirekli dokiim
(Continuous Casting) yontemi denir. Bu yontemde ergimis metal kaliba dokiiliir ve
dokiim kalibin iki boyutlu seklini alir, fakat olusan yar1 eriyik kati malzemenin
uzunlugu belirsizdir. Yar1 eriyik katt malzeme hadde yolu boyunca uzamaya devam
eder. Bir taraftan malzeme katilastig1 icin arkadan ergimis metalin beslenmesi
gerekmektedir. Istenilen uzunluga gelen katilasmis malzeme kesilerek belirli
uzunlukta yar1 islenmis mamiiller elde edilir. Siirekli dokiim yontemi kullanilarak
yapilan endiistriyel iiretim hassas bir sekilde hesaplanmis bir islemdir. ikiz merdane
dokium yontemi surekli dokim yontemidir  ve 6zellikle plaka halindeki mamillerin
tiretiminde hem ekonomik hem de pratik olusu ile talep gdren bir tretim yontemi

haline gelmistir [17, 18].

Daha pratik ve ekonomik dokiim yontemi arayisi sonucu ortaya ¢ikan ikiz merdane
stirekli dokiim teknigi (Twin Roll Casting-TRC) aluminyum folyo Uretiminde daha
cok tercih edilen bir yontem olmustur. Patenti 1857 yilinda Sir Henry Bessemer
tarafindan alinan ikiz merdane siirekli dokiim yonteminin baslica avantajlar1 klasik
yonteme gore daha az enerjiye gereksinim duyulmasi, daha az iscilik gerektirmesi ve
maliyetinin diisiik olmasidir. Ergimis aliminyum metali ikiz merdane siirekli dokiim
yontemi ile 3 ila 10 mm kalinhiginda folyoya doniistiiriilebilmektedir. Oncelikle sivi
aliminyum alagimi iki adet sogutmali merdane arasinda ayni anda sogutmaya ve
haddelemeye tabi tutulur. Daha sonra merdanelerin arasindan levha halinde ¢ikan
aliminyum rulo haline getirilir ve soguk haddeleme islemi uygulanir. Geleneksel
dokim (Direct Chill Casting-DC) yonteminde uygulanan ekstra sicak haddeleme,
frezeleme, tavlama gibi islemlere gerek kalmadan ikiz merdane siirekli dokiim
yontemi ile hem ¢alisma alanindan hem de zamandan tasarruf edilmektedir. Her ne
kadar geleneksel yonteme goére kullanim alanlart kisitli olsa da, gliniimiizde
aluminyum folyo malzemelerin neredeyse tamami ikiz merdane siirekli dokiim teknigi

ile Uretilmektedir.

Ikiz merdaneli dokiim tekniginde metal levhaya ayni anda hem sogutma-katilastirma
hem de sekillendirme islemi uygulanir. Sekil 1.3’te ikiz merdane sirekli dokim
yonteminin sematik gosterimi paylagiimistir. Bu gosterime gore eriyik sivi metal ikiz

merdanelerin arasindan beslenirken merdanelerin diger tarafindan kati serit levha



halinde metal elde edilmektedir. Boylece ayr1 ayr1 dokme ve haddeleme islemi tek

basamaga indirilmektedir. [20-22]

Ikiz merdane dokiim yonteminin prensibine gore sivi metal su ile sogutmali
merdanelerin arasimna dokiildiikten sonra sogumaya ve katilasmaya ayni anda da
haddelenmeye baglar. Dokiim sirasinda yapilan bu islem haddeleme isleminden sonra
soguk haddeleme islemi yapilir. Hizli katilastigi i¢in levha boyutu diger yontemlerle
tiretilen levhalara gore daha kiiciiktiir, ¢ok ince bir yapiya sahiptir ve aliiminyum
icerisindeki alagim elementlerinin ¢oziiniirliikleri yiiksektir. Bu nedenle geleneksel
yontemle tretilmis levha ile kiyas edildiginde ikiz merdane ydntemi ile iiretilen

levhalarin mukavemeti oldukga yiiksektir [19-22].

Kat1 Serit
Aliiminyum Levha

!

Eriyik Metal

Su Sogutmal
Zat Yonde Donen
Merdaneler

Sekil 1.3 : ikiz merdane dékiim yénteminin sematik gdsterimi [20]
1.6 Korozyon ve Turleri

Malzemelerin (genellikle metallerin) bulunduklar1 ortam ile girdikleri elektrokimyasal
tepkimeler sonucunda yapisinda meydana gelen istenmeyen degisikliklere korozyon
ad1 verilir. Korozyonun birgok ¢esitli tiirleri vardir. Catlak korozyonu, ¢ukurcuk
korozyonu, tanecikler arasi korozyon, tiniform korozyon bunlardan bazilarina verilen
isimlerdir. Cukurcuk korozyonu aliiminyum alasimlarinda en fazla goriilen korozyon
thradar [23-25].

Korozyonun gerceklestigi ortamlar genellikle nemli hava, asidik veya bazik ortam,
tuzlu su, kirli hava ve alkalin ortamlaridir. Korozyonun meydana gelmesi i¢in ortamda
su dordiiniin bulunmasi elzemdir: anot, katot, elektrolit (iletken ¢dzelti) ve metalik
iletim yolu. Anotta metal oksitlenerek metal iyonlar1 elektrolite gecerken, katotta

oksijen indirgenir. Metal iyonlarmin oksidasyonu neticesinde meydana gelen
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elektronlar metal iletken ile katota tasinir. Boylece indirgenme tepkimesi meydana

gelmis olur [23, 26-30].

1.6.1 Uniform korozyon

Uniform korozyon veya genel korozyon bir metalin yiizeyinde olusan korozyon ve
korozyon sonras1 bozunmanin yiizeyde belirli bir diizenle homojen sekilde dagilimi
olarak tamimlanir. Uniform korozyon ayrica acikta kalan metalin yiizeyi iizerinde
yaklasik olarak ayni oranda ilerleyen korozyon tipidir. D6kme demirlerin ve ¢eliklerin
atmosfere agik ortamlarda havaya, topraga veya suya temasi halinde yiizeylerinde
tiniform korozyon olusur ve homojen dagilimli ylizey paslanmasi gozlenir. Sekil 1.4°te
celik yapida pas seklinde olusan Uniform korozyon tipi incelenebilir. Aluminyum ve

alasimlarinda genellikle tiniform korozyon tipi gorilmez [26, 28, 31, 32].

x \.. . et = - '. o
=t et X N RS Y ol el

Sekil 1.4 : Celik yapida goriilen tiniform korozyon 6rnegi [19]
1.6.2 Cukurcuk korozyonu

Bolgesel bir korozyon c¢esidi olan ¢ukurcuk korozyonu, genellikle ylizeyinde aktif
olmayan koruyucu bir tabaka bulunan malzemelerde gordlir. Ortamdaki iyonlar veya
yilizeydeki tabakada olusan bir hasar, bu bolgenin nispeten daha anodik olmasina ve
cevresiyle galvanik ikili olusturmasina sebebiyet verir ve sonug olarak korozyon
malzemenin ig tarafina dogru devam eder. Cukurcuk korozyonunu tetikleyen 5 durum
vardir. Bunlardan birincisi asidik ortamlardaki agresif iyonlardir. Bu durumda
yiizeydeki tabakanin kararli oldugu potansiyel degerlerinde korozyon meydana gelir.
Ikinci durumda ise yiiksek sicaklik ve ¢ok korozif bir ortamda, oksijen olusumunun
potansiyel degerlerine yakin yerlerde korozyon olusmasidir. Yine aktif-pasif gecis
bolgelerinde, oksit tabakasi yok olur ve bdlgesel cukurcuk korozyonu goralir. Bir

diger durumda ise korozyon, yiizeyde aktiften pasife gegis bolgelerinde olusur. Ancak
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bu tiirde ¢ukurcuk korozyonu ¢ogunlukla genel korozyona doniisiir. Son durum ise
aktif polarizasyona tabi tutuldugunda yiizeyde bir ayrisma bulunmasi durumudur. Bu
durumda da genellikle g¢ukurcuk korozyonunun yerini genel korozyon alir.
Aliiminyum ve alagimlarinda en sik rastlanan korozyon tipi olup son derece tehlikeli
sonuglar dogurabilmektedir. Bu nedenle aliiminyum malzemelerde g¢ukurcuk
korozyonu olusumu kontrol edilmelidir [23, 26, 28, 31]. Sekil 1.5’te 7075-T6 levha
aliminyum alagimi ve 2014-T6 levha aliiminyum alagimlarinda olusan ¢ukurcuk

korozyonu goruntileri 6rnek olarak verilmistir.

Sekil 1.5 : Aliiminyum alasimlarina ait ¢cukurcuk korozyonu goriintiileri. Solda 7075-
T6 levha aliminyum numuneye ait, sagda ise 2014-T6 levhasina ait optik mikroskop
goriintiiler bulunmaktadir [15]

1.6.3 Segici korozyon

Alasim igerisindeki bir metal veya bir elementin korozyona ugramasi ve Oncelikle
alasimdan uzaklagsmasina neden olan korozyon tiirline seg¢ici korozyon adi verilir.
Piring malzemelerde siklikla goriiliir ve alasim igerisinde bulunan ¢inko metalini bakir
metalinden Once korozyona ugratarak alasimdan uzaklastirir. Piring alagimindan
cinkonun uzaklagmasi ile alasimda kalan bakir metali gozenekli bir yapiya sahiptir ve
baslangigtaki piring alagimimin mekanik dayanimindan ¢ok diistiktiir. Sekil 1.6 segici
korozyona Ornek olarak piring vana iizerinde olusan dezinkifikasyon yani ¢inkonun

yiizeyden alagimdan uzaklagmasi gosterilmistir [26, 28, 31].

Sekil 1.6 : Piring vanada olusan segici korozyon sonucunda ¢inkonun alagimdan
uzaklagmasi (dezincification) [20]
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1.6.4 Galvanik korozyon

Birbiri ile etkilesime gecen ve birbirinden farkli standart elektrot potansiyeline sahip
olan malzemelerde zamanla ayn1 ortamda bulunmasi sonucu meydana gelen korozyon
turlne galvanik korozyon denir. Aktif olan ve standart elektrot potansiyeli diisiik olan
metal anot olarak korozyona daha fazla ugrarken pasif olan ve standart elektrot
potansiyeli yiiksek olan metal korozyona daha az ugrar. Ortamda bulunacak siv1 veya
nem elektrolit vazifesini gorerek galvanik bir korozyon hiicresi olusumuna neden
olacaktir. Ornegin, deniz suyu ile temas halinde bulunan paslanmaz celik ve sac
malzeme metalik ¢iftlerinde baglant1 kisimlar1 galvanik korozyona ugrar. Tuzlu suda
bulunan klor elementi galvanik ile galvanik hiicre olusumu hizlanir. Aliiminyum ve
piring malzemelerin paslanmaz ¢elik ile temasi sonrasinda olusan korozyon galvanik

korozyona ornek olarak Sekil 1.7°de verilmistir [26, 28, 31].

Galvanik korozyonu 6nlemek icin standart elektrot potansiyelinde birbirine en uzak
konumda olan metallerin temas etmemesi saglanmalidir. Bir baska deyisle standart
elektrot potansiyeli birbirine yakin olan metallerin temas etmesine izin verilerek
galvanik korozyon olusumu geciktirilmelidir. Ayrica temas eden metaller arasinda
elektrik iletimini engellemek veya standart elektrot potansiyeli yiiksek olan pasif
metalin yiizeyini boyamak alinabilecek diger tedbirlerdendir [26, 28, 31].
Aliimiyum ve pirincin
paslanmaz celik ile temasi

Aliimiyum Plaka nedeniyle korozyona
ugramasi

Aliimiyumun piring ile
etkilesimi nedeniyle
korozyona ugramasi

Pirin¢ Plaka

304 Paslanmaz Celik Sikistirilmus Civata

Sekil 1.7 : Aliiminyum ve piring plakalarda paslanmaz c¢eligin yiiksek pasifligi
nedeniyle olusan galvanik korozyon [21]
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1.6.5 Tane simrlar1 korozyonu

Metal malzemenin kristal yapisindaki taneciklerin sinir ¢izgileri boyunca gdzlemlenen
korozyona tanecikler arasi korozyon adi verilir. Sekil 1.8’de tane smirlar
korozyonunun 2024-T6 aliiminyum alasiminda olusumu gosterilmistir. Bu korozyon
tiirii cogunlukla metale 1s1l islem uygulanmasi veya ergiyik metalin katilasmasi s6z
konusu oldugunda gerceklesir ve tanecik sinirlarinda gozle goriiliir bir ayrigma
meydana gelir. Bunun temel nedeni, tanecik sinirlarinin metalin safsizlik bolgeleri
olmasidir. Tanecikler arasi korozyona en yaygin iki drnek, 1s1l isleme veya kaynaga
maruz kalan paslanmaz celikler ve demir iceren aliiminyum alasimlaridir. Icerigindeki
krom ile karbonun tepkimeye girmesi sonucu olusan krom karbiir bilesigi, ¢eligin
tanecikleri arasinda korozyona direngsiz zayif bolgeler olusmasina neden olur. Yine,
aliminyumun ig¢indeki ¢Ozlinlirliigii diisiik demir elementi de tanecik sinirlarinda
birikerek bu bolgelerin korozyon direncini diisliriir. Sonug olarak iki érnegimizde de
tanecikler aras1 korozyon meydana gelmektedir. Dolayisiyla bu tip korozyon
endiistride paslanmaz ¢elik ve aliiminyum kullaniminin sik oldugu alanlarda 6nemli
bir sorundur. Ancak malzeme se¢imi, projelendirme ve iiretim proseslerinde yapilacak

titiz bir ¢alisma ile engellenebilir [26, 28, 31].

Sekil 1.8 : 2024-T6 aliiminyum alasiminda olusan tane sinirlar1 korozyonunun yan
kesitten optik mikroskop ile gorintlsu [22]

1.6.6 Gerilim korozyonu

Yiiksek basincl kaplar, icten yanmali motorlarin silindir gémlekleri, buhar kazanlari
ve pompa mili gibi korozif ortamlara maruz kalan makine parcalar1 ve bir ¢ok metal
yapi, siirekli bir mekanik gerilim altindadir. Bu korozif ortam ve gerilimin sebebiyet

verdigi korozyon tiirline gerilim korozyonu veya gerilmeli korozyon ad1 verilmektedir.
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Halihazirda metal parganin ylizeyinde bulunan catlaklar ve gerilimden kaynakl
geometrik diizensizlikler, korozyonun basladigi bolgedir. Bu bolgelerde korozyon
gerilimin blyukligiine ve ¢evresel faktorlere gore degisen hizlarda ama gizli olarak
malzemenin i¢ine dogru ilerler. Zaman i¢inde par¢anin korozyona ugrayan bolgesinde
ani kopmalar meydana gelir. Gizli olmas1 ve herhangi bir renk ve ylizey degisikligi ile
gbzlemlenememesi nedeniyle tehlikelidir. Aliminyumda gerilim korozyonu
olusumuna 6rnek olarak Sekil 1.9 gosterilebilir [23, 28, 33].

Sekil 1.9 : Aliiminyum alasiminda olusan gerilim korozyonuna 6rnek goriintii. Ok ile
gosterilen kisimlar gerilim korozyonunun olustugu bolgelerdir [23]

1.6.7 Erozyonlu korozyon

Icerisinde korozif ozellik gdsteren akiskan madde tasiyan metal malzemelerin ig
yilizeylerinde akis yoniiniin tersindeki metal yapisinda gozlenen homojensizlikler
sonucunda metalin yiizeyinde korozyonun yani sira erozyon da meydana gelir. Hem
kimyasal bir etkilesim hem de mekanik asinmanin sebebiyet verdigi bu korozyon
tiirline erozyonlu korozyon adi verilir. Boru kullanilarak yapilan tagima sistemlerinde
stk goriilen bu korozyon tiirii, korozyon {iriinleri ¢ozelti tarafindan stirekli ortamdan
uzaklastirildig1 i¢in ¢ok hizhidir. Akigkan maddenin tiiri ve hizi da erozyonlu
korozyonun hizin1 biiyiik Olglide etkilemektedir. Bu nedenle akigkan hizi ve
azaltilarak, sivida ¢okeltme yapilarak veya metal katodik korunarak biiylik oranda
engellenebilir. Aliiminyum ve alagimlarinin erozyon dayanimi diisiik oldugu icin
erozyon korozyonunun olusabilecegi uygulamalarda kullanilmaz (6rnegin, elektrik
enerji santralleri ve petrokimyasal calismalarin yapildigr uygulamalar gibi). Sekil
1.10’da aliminyum bakir alasiminda olusan erozyon korozyonuna 6rnek gosterilmistir
[23, 28, 34].
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Sekil 1.10 : Al-4Cu alagiminda olusan erozyon gukurcugu [15]
1.6.8 Aralik korozyonu

Aralik korozyonu (crevice corrosion) metalin ylizeyindeki yariklar ve araliklar i¢inde
yiiksek korozif ortamda meydana gelen siddetli lokal korozyondur. Yiizeydeki soz
konusu aralik siviy1 i¢ine alabilecek kadar genis fakat akip gitmesini dnleyecek kadar
dar olmalidir. Cozelti araligin veya catlagin iginde sabit kaldigindan dolay1 oksijen
gecisini engeller. Dolayisiyla oksijen alamayan bu bolgeler anot, ¢atlagin ¢evresindeki
diger bolgeler katot gorevi Ustlenir. Bu korozyon tiiri 6zellikle korozyon direncini
artiran oksit tabaka veya pasif katmana bagli metal alagimlarinda gézlemlenmektedir
ki aliiminyum ve alasimlarinda da sik¢a goriilen diger bir korozyon tiiriidiir [23, 26,
28]. Sekil 1.11 aralik korozyonunun metal ve metal olmayan malzemelerde

olusabilecegi bosluklar1 géstermesi agisindan giizel bir 6rnektir.

METAL METAL OLMAYAN MALZEME

BOSLUKLAR

METAL METAL

Sekil 1.11 : Metal ve metal olmayan malzemelerde ortamda bulunan nem veya sivinin
penetre edebilecegi yiizeyde bulunan bosluklar gosterilmistir. Bu bosluklar nedeniyle
malzemede aralik korozyonu olusma riski artmaktadir [15]
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1.7 Aliiminyum ve Alasimlarinin Korozyon Hizim Ol¢me Yontemleri

Yalnizca Aliiminyum ve alasimlari i¢in degil korozyon direnci arastirilmak istenilen
malzemeler i¢in de kullanilan korozyon davranisi 6l¢iim metotlar1 elektrokimyasal
yontemler ve kimyasal yontemler olarak ikiye ayrilir. Kimyasal yontemler olarak akim
yogunlugu, kiitle kaybi ve penetrasyon yontemleri kullanilmaktadir. Kimyasal
yontemler arasinda en ¢ok bilinen yontem agirlik kaybi yontemidir. Elektrokimyasal
yontemlerde ise en ¢ok bilinen yontemler Tafel ekstrapolasyonu ve lineer polarizasyon
yontemleri gibi yontemlerdir. Bu yontemlerden en ¢ok kullanilanlari hakkinda detayl

bilgi verilecektir.

1.7.1 Agirhik kayb ile korozyon hizi 6lgim yontemi

Korozyon hizi hakkinda ilk arastirmalar yapilmaya baslandiginda agirlik kaybi
yontemi kullaniltyordu. Ucuz ve basit olan bu yontem ile ASTM G1, G4 ve G31
standartlarina gore temizlenerek agirligi 6l¢lilmiis malzeme korozyona agik ortamda
belirli bir siire bekletilir ve korozyona ugradiktan sonra korozyon iiriinleri ile ortamdan
gelen kirlilikler temizlenerek agirlik kaybr hesaplanir. Bu yonteme gore korozyon

orani:

W (@)*K

d (ng) *A (cm?2)*t(sa)

Korozyon Hiz1 = (1.1)
Denklem 1.1°e gore W agirlik kayb1 (gram), K bir sabit, d korozyona maruz kalan
malzemenin yogunlugu (g/cm®), A korozyona maruz kalan malzemenin yiizey alan, t
korozyon uygulanan siire (saat) olarak tanimlanmistir. K sabiti ylizey alanina gore
degismekte olup korozyon hizint mpy (miles per year) olarak elde etmek icin 3,45x10°
olarak alinmaktadir.

Agirlik kaybi ile korozyon hizi 6l¢iimlerinin en biiyiik dezavantaji giivenilir bir sonug
elde etmek igin bekleme siiresinin ¢ok uzun olmasidir. Ayrica anlik korozyon hizi
Olctimii miimkiin olmayip korozyon testinin bitmesi beklenerek korozyon hizi elde
edilmektedir. Bu nedenlerle kimyasal yontemlerle, 6zellikle agirlik kaybi ile korozyon
hizi1 tayin yontemi tercih edilmemektedir. Bunun yerine daha giivenilir ve pratik olmasi
sebebiyle agik devre potansiyeli (OCP), Tafel ekstrapolasyonu, lineer polarizasyon
(LP) ve elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS) gibi elektrokimyasal
yontemler tercih edilmektedir [27, 28].
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1.7.2 Acik devre potansiyeli (OCP)

Elektrokimyasal korozyon olclimlerinde denge potansiyeli, ¢calisma elektrotu olan
metale herhangi bir elektriksel baglanti kurulmaksizin elektrot potansiyel degeri
bilinen bir referans elektrot ile ¢alisma elektrotunun potansiyel dengeye ulastigi
degerler agik devre potansiyeli, Ead, (Open Circuit Potential-OCP) olarak adlandirilir.
Birgok elektrokimyasal korozyon deneyinde ilk adim Ead degerini 6lgmek ile baslar.
Acik devre potansiyeli ol¢iimii ¢alisma elektrotu ile referans elektrotun elektrolit
(elektrik ileten ¢oOzelti) iceren ortamda birbiri ile potansiyel dengeye ulagmasi
anlamina geldigi i¢in belirli bir siire sisteme miidahale etmeden beklenmelidir. Bu siire
her calisma elektrotu metal icin farkli olup denge potansiyeline gelmeden diger
korozyon testlerinin yapilmasi halinde elde edilecek korozyon hizi hakkindaki bilgi

yanlis olabilmektedir.

Korozyon potansiyeli terimi ise, Ekor, sisteme akim verilen elektrokimyasal bir
deneyde akimin gegmedigi durumdaki potansiyel olarak varsayilir. Genellikle agik
devre potansiyeli Ead ile korozyon potansiyeli EKor degerlerinin birbirinin ayni olmasi
beklenir. Bu nedenle Ead (agik devre potansiyeli) ve Ekor (Korozyon potansiyeli)
degerleri birbirlerinin yerlerine kullanilabilirler, fakat ¢ogunlukla Ead degeri tercih
edilir. Bu iki potansiyel degerinin birbirinden farkli olmasinin sebebi OCP 6lgiimii
esnasinda ¢aligma elektrotu yiizeyinde meydana gelen degisimlerdir [27, 28]. Sekil
1.12’de gosterilen agik devre potansiyeli grafigine gore aliminyum metali -0.960 (V-
Hg/HgO/OH) degerinde denge durumuna gelmis olup referans elektrot olarak
Hg/HgO/OH kullanilmigtir [35].

Korozyon bilimcileri igin Ead degerini dogru tespit etmek ¢cok énemli oldugu i¢in diger
elektrokimyasal korozyon testlerine gegmeden énce denge potansiyeli igin yeterli sire
verilmelidir. Denge haline gelmis Ead degeri sistemin denge durumuna (steady-state)
geldigini gostermektedir yani farkli korozyon reaksiyonlarinin belirli bir sabit oranda
meydana geldigi kabul edilmektedir. Bazi korozyon reaksiyonlar1 birka¢ dakikada
denge durumuna gelirken bazi reaksiyonlar ise saatler igerisinde ancak denge
durumuna gelmektedir. A¢ik devre potansiyelinin anodik veya katodik akim degeri
korozyon akimu, Ikor, olarak adlandirilir. Ikor korozyon hizini bulmak i¢in kullanildig:
icin bu deger bilinirse korozyon hizi hesaplanabilir ve elektrokimyasal teknikler
kullanarak lkor degeri yaklasik olarak bulunabilir [27, 36, 37].
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Sekil 1.12 : Bakir, Aliiminyum, Cinko ve bu ii¢ elementten olusan CuZnAl alagiminin
Hg/HgO/OH referans elektrotu kullanilarak elde edilen acik devre potansiyeli grafigi
[26]

1.7.3 Tafel ekstrapolasyon yontemi

Bircok malzemenin ylizey korozyonu metal ve elektrolit arasinda meydana gelen
elektrokimyasal reaksiyonlar ile olusur. Tafel ekstrapolasyonu yontemi korozyon
hizin1 ve korozyon potansiyelini dogrudan hesaplama imkani saglayan ve farkl
korozyon sistemlerinde korozyon Ozelliklerini tahmin etmeye yarayan son derece
kullanigh bir yontemdir. Bu yontem korozyon hizini1 agirlik kayb1 yontemine gore daha
giivenilir bir sekilde hesaplar. Tafel ekstrapolasyonu yontemi kullanilarak son derece

diisiik korozyon hizlar1 dahi hesaplanabilir.

Uc elektrotlu elektrokimyasal hiicre sistemi kullamlarak katodik ve anodik
polarizasyon verileri elde edilebilir ve Tafel ekstrapolasyonu ydntemi ile korozyon
hiz1 hesaplanabilir. Caligsma elektrotu, referans elektrot ve yardimcei elektrotu iceren ii¢
elektrotlu sistem potansiyostata baglanarak korozyon testi gerceklestirilir. Ug elektrot

sistemi sematik olarak Sekil 1.13’de gosterilmistir [28, 37].

Calisma elektrotu agik devre potansiyeli degerinin (open circuit potential-OCP)
yaklasik 150-300 miliVolt istii bir degerde polarize edilir. Uygulanan potansiyel adim
araliklar1 genellikle 5 ila 10 miliVolt araligindadir. Test sonucu elde edilen potansiyel-
logaritma akim egrileri korozyona ugrayan metalin polarizasyon sekli hakkinda bilgi
verir. Olgtimler doymus kalomel elektrot (SCE) veya Ag/AgCl elektrotu gibi referans
elektrotlardan birisi kullanilarak yapilir. Referans (reference electrode), elektrot

calisma elektrotu (working electrode) i¢in sabit bir referans potansiyeli saglar.
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Yardimci elektrot (auxiliary electrode) olarak ise elektrolit i¢cinde inert davranan

malzemelerden yapilir ve genellikle platin veya grafit cubuk kullanilir.

Yardimci Calisma
Elektrot Elektrotu
Referans « . > ;::l
Elektrot J o o
Sy 9 , Gaz
O ” Gikigi
Wy,

—
Lﬁ Gozelti

Seviyesi

Sekil 1.13 : Uc elektrot sistemi elektrokimyasal korozyon hiicresinin sematik olarak
gosterimi [16]

Calisma elektrotu korozyon ozellikleri test edilecek olan istenilen malzemedir.
Caligma elektrotu ile referans elektrot arasindaki potansiyel gittikce artar veya devamli
olarak anodik yonde olur ve caligma elektrotu ile yardimer elektrot arasindaki akim
Olciiliir. Potansiyostat ve korozyon Ol¢limii igin ticari olarak bir¢ok yazilim paketi
bulunmaktadir ve bu yazilim paketleri ile Sekil 1.14’te gOsterilen Tafel
ekstrapolasyonu grafigi iizerinde otomatik olarak korozyon hizi hesaplamak icin

egriler olusturulup hesaplamalar yapilmaktadir [28, 37, 38].
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Sekil 1.14 : Korozyon hizint hesaplamak i¢in kullanilan Tafel ekstrapolasyon grafigi
[16]
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1.7.4 Lineer polarizsyon direnci yontemi (LP)

Lineer polarizasyon yontemi, korozyon hizini belirlemede yaygin olarak kullanilan bir
diger elektrokimyasal yontemdir. Korozyon potansiyeline (AE) yakin degerdeki

akimin (A1) ile arasindaki lineer baglanti ile korozyon hizinin 6l¢timii yapilir.

AE Baka

A 231 (B, By (1.2)

Denklem 1.2°e gore Pa anodik, Pc katodik Tafel sabitleri ve lkor ise korozyon akim
yogunlugu degerini vermektedir. Bu yontemle korozyon hizi 6l¢iimii yapilirken, dogru
akim kullamlir ve Tafel yénteminde oldugu gibi ii¢ elektrotlu sistem kullanilir. Ug
elektrotlu elektrokimyasal korozyon hicresi yontemi Tafel ekstrapolasyonu
yonteminde anlatildig1 gibi ¢alisma elektrotu, referans elektrot ve yardimci elektrot
kullanilarak elektrolit ¢6zeltisinin igerisinde uygulanir. Lineer polarizasyon yontemi
ile anlik korozyon hizi ve ortalama korozyon hizi hesaplanabilmektedir. Bununla
birlikte, korozyon direnci yliksek ve asir1 korozif ortamlarda korozyon dl¢iimii hatali

olabilmektedir.

Lineer polarizasyon testi dncesinde potansiyel denge saglanmasi gerektigi i¢cin agik
devre potansiyeli testi yapilmalidir. Sistemde kullanilan referans elektrot ile metal ve
yardime elektrot arasindaki potansiyel degisimlerin tespit edilmesini saglamaktadir.
Calisilan metal elektrot ve yardimer elektrot kullanilmasina dayanan bu yontemin

uygulamasi oldukga pratik ve bir o kadar da zararsiz olup numune yiizeyini ¢cok az

tahrip eder [27, 28, 36].

1.7.5 Elektrokimyasal empedans spektroskopisi yontemi (EIS)

Elektrokimyasal empedans spektroskopisi (Electrochemical Impedance Spectroscopy-
EIS) korozyon sisteminin alternatif akima (Alternative Current-AC) 100 MHz ila 100
KHz frekans araliginda verdigi yanitin 6l¢iilmesidir. Calisma elektrotuna uygulanan
diisiik dalga genligi degerlerindeki akim veya voltaj sistemdeki akim veya voltaj
degerlerini 6lgmek i¢in yeterlidir. EIS yontemi ilk olarak Dolin ile Ershler tarafindan
1940 yilinda kullanilmistir ve Randles ile Somerton tarafindan 1952 yilinda

gelistirilmistir.

Korozyon ¢aligsmalarinda EIS yontemi genis bir kullanim alanina sahiptir ve genellikle

metallerin pasifliklerini inceleyerek korozyon hizi hakkinda bilgi sahibi olmak igin
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kullanilir. Bununla beraber yiizey kaplamalarinin performanslarini degerlendirmek

icin de EIS yontemi yaygin olarak kullanilmaktadir [39-41].

Elektrokimyasal empedans spektroskopisi bir devrede bulunan direnclerin buttnu ile
yapilan bir korozyon hizi 6l¢tim teknigidir. Dogrusal akim ile yapilan korozyon hizi
6lctim tekniklerinden farkli olarak alternatif akim kullanilan bu teknik ile mikrosaniye
seviyesinde Ol¢iimler yapilabilmektedir. Malzemelerin araylizeylerinde meydana
gelen degisimleri belirlemek i¢in kullanilabilen bu teknik temelde potansiyel denge
durumuna gelmis olan elektrokimyasal bir hiicrede diisiik frekanslarda dalga sinyalleri

gonderilerek olusan degisimlerin 6l¢iilmesi olarak tanimlanabilir [26-28].

Elektrokimyasal empedans spektroskopisi testi ticlu elektrot sisteminde kullanilmadan
once acik devre potansiyeli yontemi ile ¢alisma elektrotu ve referans elektrot arasinda
potansiyel denge durumu olusmas:1 gerekmektedir. Uglii elektrot sisteminde
elektrokimyasal empedans spektroskopisi testi ile korozyon hizi hakkinda bilgi

edinebilmek icin kullanilan degerler sunlardir:

e (Cozelti direnci, Rg
e Sistem polarizasyon direnci, Rp

e Sistem gift tabaka kapasitans degeri (Cqt)

Bu yontemde genellikle ¢ozelti direnci, polarizasyon kapasitérii ve cift tabaka
kapasitorti bulunan elektrik devresi kullanilmaktadir. Malzemelerin korozyon
davranisi, sensor ve kaplama gibi alanlarda elektrokimyasal empedans spektroskopisi

yontemi kullanilmaktadir.

Korozyon hiicresi veya elektrot ylzeyinde meydana gelen herhangi bir
elektrokimyasal reaksiyon diren¢ ve kapasitor iceren bir elektronik devre ile EIS
yontemi yoluyla temsil edilir. Alternatif akimda frekans sifirdan farkli oldugu i¢in

Ohm kurali su sekilde gosterilir [28]:

v=1Z (1.3)

Denklem 1.3’e gore V ve I degerleri potansiyel ve akim i¢in dalga genligi degerlerini
ve Z ise empedans degerini yani alternatif akim es diren¢ degerini temsile eder.

Alternatif akim direng, kapasitor ve indiktor gibi devre elemanlarina gore degisir.
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EIS testleri i¢cin gerekli olan sistem devresi kurulduktan sonra uygun yazilimlar
araciligi ile polarizasyon direnci sonuglart ve korozyon hizlar1 elde edilerek
malzemenin korozyon davranist hakkinda yorum yapilir.

Elektrokimyasal tekniklerde gerekli olan veriler bulunduktan sonra korozyon hizi

bulunabilir. Korozyon hizi formiilii asagidaki gibidir:

lior *K*EW

A (1.4)

Korozyon Hizi=

Denklem 1.4’e gore lkor korozyon akim yogunlugu degerini, K korozyon hizini
tanimlayan bir sabiti, EW es agirlik degerini, d yogunluk degerini (g/cm?), A numune
yiizey alan1 degerini (cm?) temsil etmektedir. Korozyon hizin1 mpy (miles per year)
cinsinden bulabilmek icin K degeri 1,288x10° miles/(A c¢m year) olarak alinir [27, 28,
40, 41].

1.8 Literatiirde Yapilan Calismalar

Aliiminyum ve alagimlarinin korozyon 6zelliklerinin incelenmesi bir¢ok c¢aligmanin
motivasyonu olmustur, fakat gerek agirlik kaybi testleri gerek potansiyodinamik
testlerin sonuglarin1 yorumlamak kolay olmamistir. Aliiminyum metali son derece
aktif bir metal oldugu i¢in yiizeyinin oksijenle temas ettigi kosullarda hizla yiizeyde
alumina (Al203) tabakasi olusmaktadir. Bu tabaka sayesinde aliiminyum ve
alasimlarinin yiizeyi zararli korozyon artiklarina ¢ok fazla maruz kalmamakta, celik
veya diger alasimlar gibi ylizeyde zararli korozif tabakalar birikmemektedir. Bu
nedenle korozif bir ortamda bulundugunda yiizeyde stabil bir potansiyel dengenin
kurulmas1 kolay olmamakta ve potansiyodinamik testlerin sonuclari her zaman
istenildigi gibi olmamaktadir. Literatiir calismalarinda 8006 serisine ait bazi caligsmalar
mevcuttur fakat ikiz merdane dokiim yontemi (TRC) ile elde edilmis, farkli soguk
hadde oranlar1 uygulanmis ve gida uygulamalari i¢in korozyon davranisi ve ylizey
Ozellikleri test edilmis bir ¢calisma bulunamamistir. Bu yiiksek lisans tez ¢aligmasi

kapsaminda literatiirde yapilan benzer ¢aligmalara yer verilmistir.

Rahimi ve arkadaglar1 2015 yilinda yaptiklar1 ¢aligmada 8011 aliiminyum alagiminin
ylizey karakteristigini incelemislerdir. Is1 esanjorlerinde kullanilan 8011 alagiminin

ylizey piriizliiliigii ve ylizey 1slatilabilirligi 6zelliklerine yogunlasilan ¢alismada temas
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acis1 Olgtimleri ve atomik kuvvet mikroskobu (atomic force microscope-AFM) ile

yiizey piriizliliigh 6l¢timleri yapilmistir [6].

Temas agis1 Ol¢limlerine gore 8011 aliiminyum alasimi yaklasik 78 derece temas
acisina sahiptir ve bu ag1 yiiksek oldugu icin tamamiyla 1slatma ger¢eklesmemektedir.
Aliiminyum alagimlar1 yiiksek yiizey enerjisine sahip oldugu icin diisiik temas agis1 ve
tamamen 1slanma beklenirken bunun tam tersinin gerceklesmesi yiizeyde organik

kirlenme olusmasi olarak gosterilmistir [6].

Yiizey piirtizliliigii sonucuna gore ise yiiksek yiizey piiriizliligi ol¢lilmiistiir. Temas
acisinin yliksek ¢ikmasinin bir sebebi olarak da yiizeyde bulunan ytiiksek piiriizliiligi
gosterilmistir. Yiiksek yilizey piirtizliliigii aliminyumun yiizeyinde bulunan kiigiik
bosluklara hava kabarciklarmin girerek kat1 yiizey ile siv1 yiizey arasindaki alani
kiigiilttiigii ve bunun da yiiksek temas acisina neden oldugu varsayilmistir. Bu
calismaya gore 8XXX serisi aliiminyum alagimlarinin yiizey piiriizliliigiiniin fazla
oldugu, bunun nedeni ise yiizey oksitlenmesi sonucu olusan aliimina tabakasi ve bu
tabakanin ylizeye zarar verecek korozif ortamlarda ¢oziinebilecegi i¢in piiriizliiliige

neden oldugu sdylenebilir [6].

Isil islemin AA8011 aliiminyum alasiminin elektrokimyasal ve korozyon 6zelliklerine
etkisini Kelechukwu ve arkadaslari 2014 yilinda incelemistir. AA8011 aliiminyum
alasimi 0,1 M H2SOs ¢ozeltisinde agik devre potansiyeli, lineer polarizasyon direnci
ve elektrokimyasal empedans potansiyodinamik testlere tabi tutulmustur. AA8011
aliminyum alagiminin ylizeyini tanimak i¢in X-Ismni1 Difraktometresi (XRD) ve

taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazlar1 kullanilmustir [42].

XRD sonuglarinda goriilen keskin, dar, yliksek ve pik noktalar1 AA8011 alagiminin
yiiksek kristalli 6zellige sahip oldugunu gostermistir. Isil islem sayesinde zararli
bilesiklerin etkisi azalmis, alasimda bulunan hata boyutu diismiistiir, kafes bozuklugu
orani artmistir. Ancak bu durum yapilan potansiyodinamik korozyon testlerinin
sonucuna gore alasimin korozyon direncini arttirmistir. Isil iglem uygulanan
numunelerde bulunan aliminyum oksit (altimina) tabakasinin kalinlig1 arttig1 i¢in aktif

bolgeler engellenmis ve bu durum yiiksek korozyon direncine sebep olmustur [42].

Kurt ve arkadaglar1 2013 yilinda kursun (Pb) ve kalay (Sn) elementlerinin AA8006
alasiminin anodik aktivasyonuna az miktarlarda etkisini incelemislerdir. Buna gOre

%5 NaCl iceren ¢ozeltiye 25 °C sicaklik altinda 1 cm?’lik alan temas edilecek sekilde
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potansiyodinamik polarizasyon testleri uygulanmistir. Karakterizasyon i¢in taramali
elektron mikroskobu (SEM), gecirimli elektron mikroskobu (TEM), X-1sm1
fotoelektron spektroskopisi (XPS) ve enerji dagimi spektroskopisi (EDS) testleri
uygulanmistir. Bu ¢alismada elde edilen korozyon potansiyeli degerleri oda kosulunda
yaklasik olarak -0,760 (V-SCE), 300 °C 1s1l islem uygulanan numune i¢in yaklasik
olarak -0,780 (V-SCE), 450 °C 1s1l islem uygulandiginda yaklasik olarak -0,880 (V-
SCE) ve 600 °C 1s1l islem uygulandiginda ise -0,860 (V-SCE) civarindadir [43].

Sicakligin 3003 aliiminyum alagiminin korozyon davranisina etkisini 2016 yilinda
inceleyen Xin ve arkadaslar1 ¢ozelti olarak 0,1 M NaCl iceren etilen glikol-su
cozeltisini kullanmiglardir. Korozyon testleri olarak Tafel ekstrapolasyonu ile EIS
testlerinin kullanilan ¢calismada karakterizasyon ¢alismalart i¢in SEM, AFM ve EDS
analizlerini kullanmiglardir. Bu ¢alismaya gore sicaklik arttik¢a anodik ¢oziinme ve
katodik oksijen indirgenmesi artmaktadir. Bununla birlikte sicaklik 60 °C {izerine
¢ikinca oksijen ¢oziiniirliigii ve konsantrasyonu azalmakta ve katodik reaksiyonlarin
yavaglamasina neden olmaktadir. 3003 alasimlari i¢in katodik reaksiyon hiz1 60 °C’de
yiikselmektedir. Ayrica, potansiyodinamik Ol¢liimlerden sonra 3003 aliiminyum
alasimi ¢ukurcuk korozyonuna maruz kalmistir. Aliiminyum alasiminin ikincil faz
parcaciklari etrafinda ¢éziinmesi, yani olusan gukurcuklarin biiyiimesi, yatay ve dikey

diizlemde devam etmistir [44].

Park ve arkadaslari 2014 yilinda bakir ve antimon igeren baca gazi kiikiirt ayirma
ortaminda sicak ve soguk haddenin diisiik alasimli ¢eliklerin korozyon davranisina
etkisini incelemislerdir. Korozyon ile sicak ve soguk haddelenmis diisiik alagimli
celiklerin mikroyapilari arasinda iligki kurulan ¢alismada elektrokimyasal dl¢iimler ile
agirlik kaybi yontemi kullanilarak keskin bir ¢ozelti olan 0,3 pH degerine sahip
hacimce % 16,9 H2SO4 + hacimce % 0,35 HCI c¢ozeltisi 60 °C sicaklik altinda
kullanilmigtir. Yapilan testlere gore sicak haddelenmis celigin korozyon hizi soguk
haddelenmis ¢eligin korozyon hizindan daha diisiik bulunmustur. Soguk haddelenmis
celigin korozyon hizinin fazla olmasinin nedenleri olarak tane kiigiiltme, inkliizyon
olusumu ve yonlendirilmis tane dogrultusu sayilabilir. Bu ¢alismadan yararlanilarak
metallere uygulanan hadde islemi sonrasinda metallerin korozyon davranisinda

meydana gelen degisimler hakkinda yorum yapilabilir [45].

Bu c¢alismaya gore keskin c¢ozelti ortaminda sicak haddelenmis ¢eligin korozyon

dayanimi soguk haddelenmis ¢eligin korozyon dayanmimindan diisiiktiir. Bakir ve
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antimon igeren diislik alagimli ¢eligin korozyon davranist soguk haddeleme islemi ile
olusan mikroyap1 degisikliklerine baghdir. Ayrica tane boyutu kiigiildiikge korozyon
hiz1 artar. Taneler kiigiildiik¢e tane sinirlari artar ve tane sinirlarinda bulunan atomlar,
yiiksek enerjiye sahip olduklari i¢in reaksiyona ilk olarak girmektedir [45].

Nam ve arkadaslar1 2014 yilinda yaptiklar1 ¢alismada soguk hadde oraninin diisiik
alasimli ¢eligin korozyon ozelliklerine olan etkisini arastirmuslardir. Asit-klorir
¢ozeltisi kullanilarak yapilan ¢alismada %0 ila %80 oranlarinda ezme oranlar1 diisiik
alasimli ¢elige uygulanarak malzeme kalinliklarinin azalmasi iliskilendirilmistir. Elde
edilen numunelere Tafel ekstrapolasyonu testi ve EIS testi uygulanarak korozyon
davranisi incelenmistir ve karakterizasyon c¢aligmalar1 i¢in XRD ve SEM
kullanilmigtir. Bu ¢aligmaya gore SEM goriintiileri incelenince diisiik alasimli ¢elige
uygulanan soguk hadde oran1 arttikca tane boyutunun kiiciilmekte oldugu
gozlenmistir. Ayrica soguk hadde orami arttikca korozyon hizi azalmaktadir ¢iinkii
hadde dogrultusunda yonlenen tane sinirlari diisiik enerjiye sahiptir. Potansiyodinamik
test sonuglarina gore soguk hadde ezme orani arttik¢a potansiyel ve akim yogunlugu

azalir [46].

Yapilan literatiir ¢alismalar1 incelendiginde bu yuksek lisans tezi kapsaminda soguk
hadde ezme oraninin gida endiistrisinde kullanilan 8006 aliiminyum folyo
alasimlariin yiizey ve elektrokimyasal korozyon 0Ozelliklerine olan etkisinin
incelenmesinin  literatiire Onemli bir katki olusturacagi tespit edilmistir.
Elektrokimyasal korozyon 6zelliklerini incelemek i¢in acgik devre potansiyeli (OCP),
lineer polarizasyon (LP) ve elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS) 6lcumleri
yapilmistir. Karakterizasyon ile ylizey ozelliklerini ve korozyon ol¢iimlerinin
numunelere olan etkilerini incelemek igin X-isim1 difraksiyonu (XRD), stereo
mikroskop, taramali elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagilimi spektroskopisi

(EDS) 6l¢iimleri kullanilmistir.
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2. MATERYAL VE YONTEM

Bu calisma kapsaminda, gida ve eczacilik endiistrisinde kullanilan ikiz merdane
stirekli dokiim (Twin Roll Casting, TRC) yontemi ile elde edilen aluminyum folyo
malzemelerin yiizey Ozellikleri ve korozyon davraniglart incelemeye tabi
tutulmaktadir. Farkli kalinliklara sahip (150 pm ve 180 pum) aliminyum 8XXX serisi
folyo alasimi ticari olarak ASSAN Aliminyum firmasindan temin edilmistir.
Korozyon davranisi incelenmek istenen aliiminyum malzeme 8006 serisine aittir.
Malzeme aliiminyum folyo halinde olup iki farkli ezme oranina tabi tutularak
inceltilmis ve folyo haline gelmis bir malzemedir. Korozyon testleri dncesinde spektral
analiz, X 111 difraktometresi (XRD), stereo mikroskop, taramali elektron mikroskobu
ve enerji dagilimi spektrometresi (EDS) yontemleri kullanilarak yiizey
karakterizasyonu gergeklestirilecektir. Ezme oranlar1 sirasiyla %94 ve %98 olan
folyolar agirlikca %3,5 NaCl ¢ozeltisinde korozyon testlerine tabi tutulmustur.
Agirlikca %3,5 NaCl ¢ozeltisinin  kullanilmasinin  sebebi gida ve eczacilik
uygulamalarinda kullanilacak maksimum NaCl yiizdesini temsil ettigi igin

kullanilmustir.

Korozyon davranisini 6lgmek i¢in potansiyodinamik testler olan Polarizasyon Direnci
(LP) metodu ve Elektrokimyasal Empedans Spektroskopisi (EIS) “Bode” ve
“Nyquist” yontemleri kullanilmistir. Potansiyeller ve oranlar oda sicakliginda (25 °C)
agirlikca %3,5 NaCl c¢ozeltisine tabi tutularak zamanin fonksiyonu olarak elde
edilmistir. Deneylerin yapildig1 korozyon hiicresi laboratuvar ortaminda beher
kullanilarak hazirlanmistir. Incelenecek olan numune polimerik kulakgik igerisine
yerlestirilir. Bir kapak ve numune koyma haznesi ve iletken telin igerisinden
gecebilecegi diger bir haznesi bulunan kulak¢ik adi verilen parga ile sisteme ¢alisma
elektrotu yerlestirilir. Kulak¢ik ve kulak¢igin hazirlanmasi siireci Sekil 2.1°de
anlatilmistir. Korozyon hiicresi hazirlanmadan 6nce bir beher igerisine ¢6zucu olarak
saf su, ¢Ozinen olarak ise ¢ozlcl miktarinin agirlik¢a %3,5’u kadar NaCl eklenir.
Beherin icerisine manyetik balik konulur ve manyetik karisitirici tizerine yerlestirilir.

Manyetik baligin dénmesi ile NaCl tuz pargaciklar1 saf su igerisinde ¢dziinmeye

27



baglanir. Yeterli siire beklenildikten sonra tuzlu su ¢ozeltisi hazir hale gelir. NaCl
taneciklerinin cozelti icerisinde tamamen ¢oziinmiis olmasina dikkat edilmelidir.
Cozelti hazirlandiktan sonra elektrolit igerisine daldirilan kulak¢ik CH Instruments
potansiyotat cihazina yesil kiskag kablo ucu ile baglanir. Ardindan SCE referans
elektrot sisteme beyaz kiskac kablo ucu ile baglanarak agik devre potansiyeli (Open
Circuit Potential-OCP) 6l¢iimii yapilir. Agik devre potansiyeli 6lglimii sonrasinda
yapilmak istenen potansiyodinamik testler i¢in kirmizi kiskag ile yardimer elektrot

sisteme baglanir. Hazirlanan korozyon hiicresi sistemi ise Sekil 2.2°da gdsterilmistir.

Elektrokimyasal korozyon (nitesi olarak “CH Instruments” markali “Model 608E
Series Electrochemical Analyzer/Workstation” kodlu cihaz kullanilmistir. Bu iinitenin
yazilimindan “Open Circuit Potential" segenegi ile Ac¢ik Devre Potansiyeli (ADP),
“Linear Sweep Voltammetry” secenegi ile Polarizasyon Direnci (LP) ve “AC
Impedance” segenegi ile Elektrokimyasal Empedans Spektroskopisi (EIS) korozyon
testi 6l¢iimleri yapilmistir. Deneyler agirlik¢a %3,5 NaCl ¢ozeltisi olmak uzere ¢ozelti
ortaminda oda sicakliginda (25 °C), ¢alisma elektrotu (korozyona ugrayacak numune),
referans elektrot (Saturated Calomelt Electrode-SCE elektrotu) ve yardimer elektrot
(Grafit) olmak {izere li¢ elektrotlu sistemde gergeklestirilmistir. EIS ve LP deneyleri
sistem kararli hal potansiyeline ulastiktan sonra yapilmistir. Zamana gére korozyon
potansiyeli ve akim hesaplanmis ve kaydedilmistir. Diizenli araliklarla sistemdeki

elektrotlarin durumu ve ¢ozeltinin igerisinde olup olmadigi kontrol edilmistir.

Laboratuvarda bulunan standart bir beher ile olusturulabilen bir korozyon hiicresi
kullanilarak 1ii¢ elektrotlu sistem i¢in korozyon testleri gerceklestirilebilir.
Elektrokimyasal sistem, ¢ozelti (elektrolit), calisma elektrotu, referans elektrot ve
yardimer elektrot igermektedir. Uzerinde korozyon galigmalari yapilmak istenilen
numuneler caligma elektrotu olarak sistemde yer alir. Referans elektrotlar ise
numunelerin korozyon potansiyel farkini 6l¢mek i¢in kullanilir ve bu ¢alismada SCE
(Doymus Kalomel Elektrotu) kullanilmistir. Grafit ise yardimci elektrot olarak
sistemde bulunmaktadir ve korozyon oraninin 6l¢iimii i¢in yapilan potansiyodinamik
testlerde kullanilir ve akim bu elektrot iizerinden sisteme dagitilir. Bu {i¢ elektrot

cozeltiye temas edecek standartlarda belirtilen mesafelerde yerlestirilmistir.
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Sekil 2.1 : Incelenecek numuneyi korozyon testlerine hazirlama islemleri a)
numunenin yerlestirilecegi kulake¢ik ve kapagi b) incelenecek numunenin kulakgik
icine yerlestirilmesi c¢) kulak¢ik igindeki numunenin iletken tel vasitasiyla
elektrokimyasal korozyon hiicre

29



Sekil 2.2 : %3,5 NaCl iceren tuzlu ¢ozeltisi ile hazirlanan potansiyodinamik testlere
hazir korozyon hiicresi

Elektrokimyasal hucre sistemi kurulduktan sonra “CH Instruments Model 608E
Series” cihazina bagli olan kablolar, elektrokimyasal elemanlara renklerine gore

baglanmistir. Baglanma sekli Sekil 2.3’te gosterilmistir ve asagidaki gibi olmalidir:
Yesil Renk: Calisma Elektrotuna

Kirmizi Renk: Yardimci Elektrota

Beyaz Renk: Referans Elektrota baglanacaktir.

Siyah Renkler: Bosta kalacaktir, dort elektrotlu sistemlerde ikinci yardimer elektrot
olarak kullanilir.

Sekil 2.3 : Korozyon testlerinde potansiyostat cihazi ile elektrotlar arasindaki
baglantiy1 saglayan kablolar ve renklerinin anlamlari
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Yazilimin kurulu oldugu bilgisayar ile birim hiicre arasindaki baglanti kurulduktan

sonra “CHI608E Electrochemical Analyzer” isimli program agilir. Sirasiyla, agik

devre potansiyeli i¢in “Open Circuit Potential-Time”, lineer polarizasyon (LP) igin

“Linear Sweep Voltammetry” ve elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS) igin

“AC Impedance” secenekleri kullanilarak dlgiimler yapilmistir. EIS ve LP 6l¢iimleri

yapilmadan 6nceki zaman araligi dnemlidir ¢iinkil hem LP hem EIS olgumleri, sistem

denge durumu potansiyeline ulastiktan sonra yapilabilmektedir. Bu c¢alisma

kapsaminda yapilan deneylerde zaman aralig1 ve 6lgiimlerin siralamasi asagidaki gibi

gerceklestirilmistir:

[Ik olarak yiizeyde herhangi bir kalinti kalmasini engellemek amaciyla
temizleme islemleri dikkatli bir sekilde yapilmistir. Clinkii ylizeydeki kalintilar
deney  sonucunu  etkilemektedir. = Numunelerin  yiizey  temizligi
gerceklestirilirken sirasiyla, aseton ve 2-propanol kullanilarak beser dakika
slire ultrasonik karistirict igerisinde temizleme islemine tabi tutulmustur.
Boylece yiizeyde bulunan kalinti hadde yagi, kalinti metal pargaciklar gibi
kirlilikler uzaklastirilmistir.

Yiizey temizligi sonrasi korozyon testlerine baglamadan 6nce korozyon 6ncesi
ve sonrasi yiizey karakteristigini karsilastirmak amaciyla karakterizasyon
islemleri gergeklestirilmistir. Karakterizasyon islemleri sirasiyla asagidaki
gibidir:

v' Stereo mikroskop ve taramali elektron mikroskobu ile aliiminyum
numunelerin yiizey goriintiisii alinarak ytzeyde bulunan merkez eksen
hatasi, segregasyon gibi kusurlar gézlemlenmistir.

v" Spektral analiz ile malzemenin icerisinde bulunan elementlerin
ylizdece agirligi bulunmustur. Béylece hem aliiminyum numunelerin
yapisindaki elementler tespit edilmis hem de XRD ve EDS sonuglari
ile karsilastirilmistir.

v Enerji dagilimi spektrometresi (EDS) ve X 1s1n1 difraktometresi (XRD)
yontemleri numune yiizeyinde bulunan element ve fazlarin tespitini
gerceklestirmek icin kullanilmistir.

Korozyon oncesi karakterizasyon islemlerinin ardindan her 10 dakikada bir
korozyon potansiyeli Ol¢limii yapilmistir. Korozyon potansiyelinin her 10

dakikada bir Olclilmesinin amaci korozyon hiicresinin kararli hale gelip
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gelmedigini kontrol etmektir. Her malzeme kararli hale aymi siirede
gelmemektedir. Bu durum kimyasal kompozisyon veya mikroyapi ile ilgili
olabilir.

e 8006 Aliiminyum serisi i¢in acik devre potansiyeli ile kararli hale gelme siiresi
yaklasik 4000 saniyedir. Kararli halden sonra sirasiyla LP ve EIS 6lglimleri
yapilmustir. Her bir 6l¢iimden 6nce sistem potansiyelinin kararli hale gelmesi
gerektigi icin EIS Olclimiine baslamadan once tekrar acik devre potansiyeli
Olciimii uygulanmistir. Zaman araliklari ve deney sirast CH Instruments
yazilimina gore organize edilmistir.

e Korozyon sonrasi karakterizasyon islemleri ise sirasiyla asagidaki gibidir:

v’ Stereo mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM), tuzlu su
¢Ozeltisinin uygulandig1 ylizeyde gerceklestirilen korozyon testleri
sonunda meydana gelen korozyon Urlnleri (CI-, AI(OH)3, ¢oziinmiis
Al"®) ve cukurcuk korozyonu krateri olusumunu gozlemlemek
amaciyla kullanilmistir.

v Enerji dagilimi spektrometresi (EDS) ve X 1s11 difraktometresi (XRD)
yontemleri korozyon sonrast numune ylizeyinde bulunan element ve
fazlarin tespitini gerceklestirmek ve korozyon oncesi yuzey ile

karsilagtirmak i¢in kullanilmistir.

2.1 Agik Devre Potansiyeli Ol¢iimii

Acik devre potansiyeli dl¢limleri i¢in “CH Instruments” yazilimina ait “CHI608E
Electrochemical Analyzer” yazilimi agilir. “Setup” sekmesinden “Techniqeus” linki
tiklanir ve “Open Circiuit Potential-Time” secilir. Sekil 2.3’te yazilimda bulunan

elektrokimyasal teknikler ve bu tekniklerin nasil se¢ilecegi gosterilmistir.

Sonrasinda ekrana gelen “Parameters” kismindan parametreler programa girilir. Sekil
2.4°te ekran gorintlsiinde gosterilen ve girilmesi gereken parametreler asagidaki
gibidir:

Run Time (sec): Ne kadar siire agik devre potansiyeli 6l¢iimii yapilacagini belirler.
Sample Interval (sec): Kag saniye araliklarla potansiyel 6l¢timii yapilacagini belirler.

High E Limit (V): En yiiksek ka¢ Volt’a kadar potansiyel 6l¢iimii yapilacagini belirler.

Low E Limit (V): En diisiik ka¢ Volt’a kadar potansiyel l¢limii yapilacagini belirler.
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Sekil 2.5 : Acgik devre potansiyeli-zaman grafigi igin arastirmaci tarafindan
belirlenmesi gereken parametreler

Bu parametreler arastirmaci tarafindan belirlenir. Gerekli parametreler girildikten

sonra korozyon potansiyel olciimleri “ P (play) ikonuna tiklayarak baslatilabilir.
Deney tamamlandiktan sonra elde edilen veriler kaydedilir ve sonrasinda herhangi bir

grafik ¢izme programu ile verilerin potansiyel (Ecorr)-zaman (S) grafikleri gizilir.

2.2 Lineer Polarizasyon Direnci Ol¢iimii

Saf su igerisinde % 3,5 NaCl manyetik karistirici ile ¢oziilerek elektrolit ¢ozeltisi
hazirlanmistir. Sonrasinda bu ¢ozelti cam behere konularak elektrokimyasal hiicre
hazirlanir. Korozyon 6zellikleri arastirilan numuneye yesil kablo takilir ve belirlenmis

olan uzakliklara gore referans elektrot (SCE) ile yardimci elektrot (grafit)
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konumlandirilir. Referans elektrota beyaz renkli kablo, yardimci elektrota ise kirmizi
kablo baglanir. Korozyon potansiyeli CH Instruments cihazinin bagli oldugu
bilgisayarda bulunan yazilim ile 6l¢iiliir. 4000 saniye sonunda sistem potansiyel kararli
hale ulastiktan sonra polarizasyon direnci ayni yazilim vasitasiyla dlg¢iiliir. Elde edilen
grafik lizerinden gerekli hesaplamalar yazilima yaptirilir ve yaklasik bir korozyon
oran1 elde edilir. Bu tez g¢aligmasi kapsaminda, deneylerde korozyon ozellikleri
arastirilan ve ¢alisma elektrotu olarak kullanilan numuneler 8006 Serisi aliiminyum
alagimlaridir. Bu seriye ait olan fakat haddeleme orani farkli olan iki numune, %3,5
NaCl ¢bzelti ortaminda korozyon testlerine tabi tutulmustur.

Calisma elektrotu, referans elektrot (SCE) ve yardimci elektrot (grafit) arasina her iki
elektrota esit mesafede olacak sekilde konulmustur. Yardimci elektrotun sistemde
kullanilmasiin amaci sisteme akim uygulayabilmektir. Bu nedenle yardimci
elektrotun ¢ozelti ile reaksiyona girmemesi gerekmektedir. Agiga ¢ikan akim ve sistem
arasindaki potansiyel fark yaklagik 20 mV olup korozyon prosesine ciddi bir etkisi
bulunmamaktadir. Polarizasyon direnci, uygulanan potansiyel ve agiga c¢ikan akim
diizeyi arasindaki oran demektir. Olgiilen direng korozyon oraniyla ters orantilidir. Bu
teknik ile korozyon hesaplamalari, serbest korozyon potansiyelinde bir malzemenin
polarizasyon direnci, potansiyel-akim yogunlugu egrisinin egimi olarak tanimlanir.
Sonug olarak, Stern-Geary esitligine gore aktivasyon kontrolii altinda olan
reaksiyonlara gore polarizasyon direnci Rp korozyon akimui ile iligkilendirilebilir [36].
CH Instruments programina ait polarizasyon direnci testi i¢in Sekil 2.4’te gosterildigi
gibi tekniklerden “Linear Sweep Voltammetry” se¢ilir. Parametrelerin belirlendigi
kurulum ekrani ise Sekil 2.6’da gosterilmistir. Deneyler igin gerekli parametreler
kurulum ekranina girilerek LP testi baglatilmistir.

0 & (H(MTE »nm “3 B £ 23 1 1]

Untitled |

Linear Sweep Voltammetry Parameters “

T P [ ok |
Final E V)
Scan Rate V5] .o A

Hel
Sample Interval [¥] ........ 0.001 g

Quiet Time [zec) ............ 2
Sensitivity (A5 ... 1ellE -

I” Open Circuit Potential as the Center Potertial
[~ Aute Sens if Scan Rate <= 0.01 /s
[ Auiliany Signal Recording if Scan Rate <= 025/

Sekil 2.6 : Lineer polarizasyon testi i¢in arastirmaci tarafindan belirlenmesi gereken
parametreler
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2.3 Elektrokimyasal Empedans Spektroskopisi Olgtimleri

Levha numunelere uygulanan EIS deneysel parametreler Sekil 2.7’ de gosterilmistir.
Bu parametreler arasinda onemli olanlari, levha numunenin ylizey alani, esdeger
agirlik, alternatif akim (AC) voltaji ve yogunluktur. Bu parametre degerleri EIS deney
sonuglarmi etkilemektedir. EIS olgiimleri gergeklestirilmeden Once sistem denge
durumu potansiyeline gelmelidir. Bunun igin EIS 6lgimlerinden 6nce OCP o6lgtmleri
yapilmali ve denge durumu potansiyeline ulasilmalidir. EIS  6l¢lmi
gerceklestirldikten sonra “Bode” ve “Nyquist” olarak adlandirilan iki grafik elde
edilmektedir. Bu grafiklerden polarizasyon direnci (Rp) degerini elde etmek igin
sisteme uygun bir es devre kurulmalidir. Kurulan es devre ile EIS sonuglarinin
uyusmas1 halinde yazilim otomatik olarak Rp degerini vermektedir. Ornek olmasi
amaciyla CHI 608E yazilimi ile temel bir Randle devresinin cizimi Sekil 2.8°de

gosterilmistir.

A.C. Impedance Parameters

IEE ) oo m
High Frequency [Hz] ... ’W Carcel
Low Frequency (Hz) ... ’17

dmplitude (] [ooos w

Quiet Time [g8c] ..oooeenn. 2

Sensitivity Scale Setting

[V Automatic M

Measurement Mode above 100 Hz

" FT * Single Freq. " Galvanostatic

Measuring Time or Cycles and Points

Freq Range Awig/Cycles  Points / Decade Freq
100K - 1M Hz : [1 [12
10K - 100K Hz: [ [12
1K - 10K Hz: [1 [12
100- 1K Hz : [1 [12
10-100Hz : [1 [12
1-10Hz: [ [12
0.1-1Hz [cycles) |1 |12
0.01- 01 Hzfoycles] |1 [12
0.001 - 0.01 Hz (cpeles) |1 [12
.00 - 001 Hz [epcles) |1 [12
00007 - 0001 Hz [eye) i [12
Bias DC Current During Run Below 1 Hz -

Sekil 2.7 : Elektrokimyasal empedans spektroskopisi testi i¢in arastirmaci tarafindan
belirlenmesi gereken parametreler
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Sekil 2.8 : Temel Randle devresinin CHI 608E yazilimi ile ¢izimi

2.4 Potansiyodinamik Davramsin Hesaplanmasi

Potansiyodinamik teknik sistemin genel korozyon davranisini incelemek igin
kullanilir. Genellikle potansiyodinamik taramada metal numunenin potansiyeli
yavag¢a daha genis bir araliktaki potansiyel degerinde taranir. Tarama esnasinda metal
numune, potansiyelin siddetine gore de§isen anodik ve katodik hiicre akimlari
sonucunda farkli elektrokimyasal reaksiyonlar gecirebilir. Deneyin grafiksel ¢iktisi ise
logaritma (log) akim ile potansiyel grafigidir. Genellikle egri analizi asagidaki
bilgilere gore elde edilebilir:

-Korozyon Potansiyeli

-Tahmini Korozyon Akimi

-Pasif Durumdaki Potansiyel Bolge

-Mekanik Bilgi

Potansiyodinamik teknigin kullanilmasindaki genel amag¢ kontrollii potansiyel akimi
ile potansiyel egrilerinin elde edilmesidir. Elde edilen egriler hizlica deney yapmak
icin dar potansiyel araliklarin1 kapatabilir veya yukarida bahsedilen amaglardan ¢ok
farkli amaglar icin kullanilabilir.

Potansiyodinamik verileri analiz ederken, potansiyodinamik deneyden elde edilen veri
dosyast “CHI608E Electrochemical Analyzer” programi tarafindan saglanan “AC
Impedans” ile analiz edilecektir. Potansiyodinamik deneyler genellikle kalitatif bilgi
elde etmek igin kullanilir. Oncelikli kullanilan analizler grafik ¢izme ve egri kiyaslama
analizleridir.

Potansiyodinamik bilgiler Tafel ve polarizasyon direnci hesaplamalarinda korozyon
oranin1 hesaplarken kullanilir. Potansiyodinamik taramalarda kullanilan tarama

oranlar1 genellikle korozyon potansiyelinden dogru veri toplayabilmek igin ¢ok
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yiiksektir. Ayrica genis bir potansiyel araligi kapsayan geleneksel potansiyodinamik
tarama, elektrot yiizeyinde korozyon oranini etkileyecek boyutta degisimlere neden
olabilir.

Standart potansiyodinamik analiz senaryosu potansiyel ile log akim grafigini ¢ikti
olarak verir. Korozyon potansiyeli parametreleri polarizasyon direnci deneyi ile ayni
parametrelere sahiptir. Test kosullar1 ve parametreler organize edildikten sonra
oncelikle potansiyel kararli hale wulasilir, sonrasinda polarizasyon direnci ve
potansiyodinamik polarizasyon testleri uygulanir. Korozyon orant ve diger
parametreleri elde etmek icin veriler analiz edilir.

Bu tez kapsaminda ¢aligma elektrotu olarak farkli ezme oranlar1 ile haddelenmis, farkl
kalinliklardaki 8006 serisi aliiminyum numuneler, referans elektrot (SCE) ve sisteme
voltaj uygulamak icin kullanilan, ¢ozelti ile reaksiyona girmeyen yardimer elektrot
(grafit) arasina yerlestirilmistir. Korozyona ugrayacak olan elektrota (%94 ve %98
haddelenmis 8006 serisi aliiminyum) ve yardimci elektrot olan grafit elektrotuna
kontrollii yiiksek voltaj uygulanir ve akim hesaplanir. Ilk olarak potansiyodinamik
tarama uygulanir ve gerekli akim kontrollii yiiksek voltaj ile hesaplanarak
polarizasyon direnci egrisi otomatik olarak ¢izilir.

En 6nemli nokta potansiyodinamik teknik korozyon potansiyelinin kararli olmasini ve
deney boyunca degismemesini gerektirir. Yoksa potansiyodinamik test boyunca
uygulanan voltaj ve akim arka planda degisen korozyon potansiyeli sebebiyle
belirlenemeyen miktarlarda degismelere ugrar. Sonug olarak polarizasyon direnci ve
Tafel metotlarina baslamadan 6nce bir siire korozyon potansiyeli testi yapilmali ve
korozyon potansiyelinin kararli hale ulagmasi beklenilmelidir. Parametre olarak
baslangi¢ ve bitis korozyon potansiyel degerlerini, tarama oranini, numune yiizey
alanini, yogunlugu ve esit agirlik degerleri arastirmaci tarafindan girilmelidir. Bu
parametreler potansiyodinamik testin sonucunu etkileyebilir. Bu deney sonucunda,

numunenin karakteristigini daha iyi anlamak i¢in agik devre potansiyeli kaydedilebilir.
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3. BULGULAR VE TARTISMA

Bulgular ve tartigsma baslig1 altinda tez kapsaminda yapilan ¢aligmalardan elde edilen
sonuglar ve bu sonuglarin degerlendirilmesi paylasilacaktir. ilk olarak ikiz merdane
dokim (twin roll casting-TRC) yontemiyle iiretilen 8006 aliiminyum folyo alasim
numunelerinin yiizey ozellikleri hakkinda bilgi almak ve korozyon testlerinin
numunelere olan etkilerini gozlemlemek amaciyla numunelere elektrokimyasal
korozyon testleri uygulanmadan 6nce yapilan karakterizasyon sonuglari paylagilmistir.
Ardindan yapilan elektrokimyasal korozyon testlerinin sonuglar1 verilmistir.
Korozyon testlerinden sonra tekrar karakterizasyon dlgiimleri yapilmis ve son olarak
bu ol¢iimlerin sonuglart verilmistir. Sonuglar paylasilirken ezme oraninin etkisinin
anlagilabilmesi amaciyla %98 ve %94 ezme oranina sahip 150 pum ve 180 um kalinliga
sahip numuneler art arda verilmistir. Her bir sonug¢ verildikten sonra elde edilen

bulgular tartisilmistir.

3.1 Korozyon Testleri Oncesi Karakterizasyon Sonuglari

Bu béliimde, korozyon testleri dncesinde numune ylizey yapilar1t makro ve mikro
Olgekte elde edilen mikroskop goriintiileri ile degerlendirildi ve yiizey morfolojisi ile
ilgili gézlemler yapildi. Yine ylizeyde bulunan yapilar (oksit tabakasi, yiizey kirliligi)
ile element ve fazlarin tespiti gerceklestirildi. Korozyon testleri dncesinde yapilan
karakterizasyonlarin amaci ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis (Twin Roll Casting-
TRC) 8006 aliiminyum alasiminin yiizey bolgesinden korozyon testleri ile ugradigi
degisimi gozlemleyerek, otomotiv ve gida endiistrisinde kullanima uygun olup

olmadigina karar vermektir.

3.1.1 X 1s1m difraktometresi (XRD) sonuclari

Korozyon testleri dncesi TRC 8006 aliminyum folyo numunelerin ylzeylerinde
bulunan element ve fazlarin genel taramasi yapilmistir. 20° ile 110° ag1 aralig1 X-1s1n1
difraksiyon spektroskopisi (XRD) cihazi ile taranarak ilgili sonuglar elde edilmistir.

Elde edilen X-i1smn1 difraktometresi sonuglart her bir pikte birden fazla element
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gosterilerek verilmistir. Bunun sebebi bazi piklerin st iiste cakigsmasi sonucu grafik
lizerinde element veya bilesiklerin gdsterilmesinin  miimkiin olmamasindan
kaynaklanmaktadir. Ornegin Sekil 3.1°de 45°’lik pik literatiirde aliminyum metalinin
(200) diizlemine tekabiil etmektedir. Ancak bu agiya ¢ok yakin diger agilarda farkl
bilesikler de bulunmaktadir. Bunlar1 grafik iizerinden gostermek miimkiin olmadigi
icin bu pik lizerine diger elementler temsili olarak yazilmistir. Literatiirde X-151n1

difraktometresi sonuglarinin bu sekilde gosterildigi calismalar bulunmaktadir [42, 47].

3.1.1.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.1 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, %98 oraninda haddelenerek 8 mm
kalinliktan 150 pm kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alagim
numunesinin korozyon testleri 6ncesi X Isin1 Difraktometresi (XRD) sonucunu
gostermektedir. Bu sonuca gore aliiminyum folyonun yizeyinde aliminyum (Al)
elementinden bagka demir (Fe), silisyum (Si), oksijen (O) ve mangan (Mn) elementleri

de bulunmaktadir.

1200 T T T T

—— 150 mikrometre-Korozyon Testleri Oncesi
1000 Al Fe, O

800
3 Al,Fe, O T
L
5 600
o
° i
U

400

Al, Fe, Si, Mn
200 4 J
0 T o T T T ‘_J T T n

20 30 40 50 60 70 8 9 100 110
20 (%)

Sekil 3.1 : 150 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
korozyon testleri 6ncesi X-1s1n1 difraksiyonu 6l¢iim sonucu

3.1.1.2 180 um kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasin

Sekil 3.2 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinligindan 180 pm kalinliga
kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin korozyon testleri
oncesi X Isin1 Difraktometresi (XRD) sonucunu gostermektedir. Buna gore

aliminyum folyonun ylizeyinde aliiminyum (Al) elementinden bagka demir (Fe),
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silisyum (Si), oksijen (O) ve mangan (Mn) elementlerinin de bulundugu tespit

edilmistir.

1200 T T T T

—— 180 mikrometre-Korozyon Testleri Oncesi
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500 4 Al Fe, O
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400
Al, Fe, Si, Mn
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Sekil 3.2 : 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
korozyon testleri 6ncesi X-1s1n1 difraksiyonu 6l¢iim sonucu

Sekil 3.1 ve Sekil 3.2 karsilastirildiginda 150 pm kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum
folyo numunenin X-isin1 difraksiyonu piklerinin 180 pm kalinligindaki TRC 8006
aliminyum folyo numunenin X-1sim1 difraksiyonu piklerinden daha siddetli oldugu
gozlenmektedir. Bunun sebebi hadde miktar1 arttik¢a yiizeyde bulunan aliiminyum
oksit tabakasinin incelmesi ve bu sebeple diger elementlerin yuzeyde daha ¢ok
bulunmasi olarak yorumlanabilir. Sekil 2°de 180 pm kalinliga sahip olan numune
yiizeyinde olusan oksijen (O) elementi pikinin diger elementlere goére gorulebilir
siddette olmasinin sebebi ise 180 pum kalinliga sahip numunenin yiizeyindeki oksit
tabakasinin hadde orani sebebiyle daha kalin oldugunu ve bu sebeple diger

elementlerin de pik siddetlerinin azaldigin1 gosterir.

Her iki numunenin X-i1gin1 difraksiyonu piklerinde ayni elementler bulunmaktadir,
bunun sebebi ise iki numune arasindaki farkin sadece hadde orani olmasi olup
malzeme cinsinin ayni olmasidir. Bu sonuca gore numunelerin kompozisyonlarina
haddeleme isleminin bir etkisi bulunmayip, sadece yiizey morfolojisi ve mikroyapisi

Uzerinde bir etkisi bulunmaktadir.
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3.1.2 Elde edilen spektrometre sonugclari

Elektrokimyasal korozyon testleri yapilacak numunelerin igeriginde bulunan
elementleri bulmak i¢in spektral analiz yapilmistir. Boylece elde edilen sonuglar XRD
ve EDS sonuglar ile kiyas edilebilmistir. Buna gére TRC 8006 aliminyum folyo
alasimi igerisinde alasim elementleri olarak demir (Fe), Mn (Mn) ve silisyum (Si)

elementleri tespit edilmistir.

3.1.2.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

150 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin spektral
analiz sonucu Cizelge 3.1’de verilmistir. Buna gore spektral analiz sonucu malzemede
bulunan en yuksek orandaki elementler olan Al, Si, Fe, Mn elementleri Sekil 3.1°de
verilen 150 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo numunenin X-isini

difraktometresi sonucu ile de ortiismektedir.

Cizelge 3.1 : 150 pum kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasimina ait spektral
analiz sonucu

Numune Al Si Fe Mn Zn Cr Cu Mg Zr
150 um 96,9 0,210 1,85 0,962 0,112 0,0034 0,0204 0,0001 0,0020

3.1.2.2 180 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alagim

Cizelge 3.2°de 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliminyum folyo alasim
numunesinin spektral analiz sonucu verilmistir. Bu sonuca goére Al, Si, Fe, Mn
elementleri numunede bulunan en yiiksek orandaki elementlerdir. Sekil 3.2 de verilen
180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo numunenin X-1sin1
difraktometresi sonucunda pik veren elementler de ayni elementler olup yapilan
analizlerin benzer istikamette sonuglar icerdigini gostermektedir.

Cizelge 3.2 : 180 pum kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagimina ait
spektral analiz sonucu

Numune Al  Si Fe Mn Zn Cr Cu Mg Zr
180 um 97 0,402 1,73 0,705 0,167 0,0039 0,0280 0,0001 0,0020

3.1.3 Elde edilen stereo mikroskop sonug¢lari

Korozyon testleri oncesi TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunelerinin

yiizeylerinde bulunan hadde izleri ve ylizey topografisi hakkinda bilgi almak amaciyla
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stereo mikroskop cihazi ile makro boyutta genel bir tarama yapilmistir. Calismada

kullanilan numuneler igin elde edilen bulgular bu bolimde verilmektedir.

3.1.3.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.3 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %98 oraninda
haddelenerek 150 pum kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alagim
numunesinin korozyon testleri 6ncesi stereo mikroskop ile elde edilen goruntusini
gostermektedir. Bu goruntilye gore ikiz merdane dokiim siireci sonrasinda uygulanan
soguk hadde sonucu meydana gelen hadde ¢izgileri kanallar halinde olusmustur. Bu
sonuca gore, soguk hadde ikiz merdane dokiim yontemi ile olusan malzemeye tek

yonlii olarak uygulanmustir.

i
- |
;1
| i
i
|
|

Sekil 3.3 : 150 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
korozyon testleri 6ncesi stereo mikroskop goruntiisti (ok renkleri; mavi ok-hadde
yonu, siyah ok-hadde izi)

3.1.3.2 180 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.4 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %94 oraninda
haddelenerek 180 pm kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alagim
numunesinin korozyon testleri éncesi stereo mikroskop ile elde edilen goruntusini
gostermektedir. Bu goriintiiye gore ikiz merdane dokiim siireci sonrasinda uygulanan
soguk hadde sonucu meydana gelen hadde cizgileri kanallar halinde olusmustur. Bu
sonuca gore, soguk hadde ikiz merdane dokiim yontemi ile olusan malzemeye tek

yonlii olarak uygulandig tespit edilmistir.
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Sekil 3.4 : 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
korozyon testleri 6ncesi stereo mikroskop goruntisti (ok renkleri; mavi ok-hadde
yonu, siyah ok-hadde izi)

Sekil 3.3 ve Sekil 3.4 karsilastirildiginda 180 pum kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum
folyo numunenin 150 pm kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numuneden daha
sik ve diizenli hadde kanallarina sahip oldugu goriilmektedir. Bunun sebebi belirli bir
hadde oranindan sonra, hadde miktar1 arttikca olusan deformasyon kanallarinin
kirilmasi olarak gosterilebilir. Bu nedenle %94 oraninda haddelenmis olan TRC 8006
aliminyum folyo yiizeyi %98 oraninda haddelenmis olan TRC 8006 aliiminyum folyo
yiizeyine gore daha gozle secilebilir hadde kanallarina sahiptir [48].

3.1.4 Taramah elektron mikroskobu goriintiileri ve enerji dagilin

spektrometresi sonuclari

Korozyon testleri 6ncesi TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunelerinin
yiizeylerinde bulunan izler ve yiizey goriintiisii hakkinda detayl bilgi almak amaciyla
taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi ile yiizey goriintiisii alinmistir. Goriintusu
alinan yiizeyde bulunan elementler ve miktarlar1 hakkinda bilgi sahibi olmak amacryla

enerji dagilimi spektrometresi (EDS) 6l¢timii kullanilmastir.

3.1.4.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alagim

Sekil 3.5 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, %98 oraninda haddelenerek 150 pm
kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin korozyon
testleri oncesi taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiisiinii géstermektedir. SEM

goriintlistine gore ikiz merdane dokiim siireci sonrasinda uygulanan soguk hadde
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sonucu olusan hadde ¢izgileri derin kanallar halinde olusmustur. Yiizeyden x1000

biiylitme ile goriintli alinmistir ve hadde kanallar net bir sekilde goziikmektedir.

WD | mag HV HFW —, A 1111}
7.7 mm | 600 x| 20.0 kV | 497 pn METE-METU

Sekil 3.5 : 150 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
korozyon testleri dncesi taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiisii (ok renkleri;
mavi ok-hadde yonu, siyah ok-hadde izi) ve gosterilen bolgeden EDS analizi icin elde
edilen SEM gorintus( (mssmm boyutu 40 pmye esittir)

Cizelge 3.3’de 150 pm kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numunenin
korozyon testleri oncesi EDS analizine gore element agirliklarinin yiizdeleri
gosterilmistir. EDS element analizi sonucuna gore yiizeyde agirlikga %97,31 oraninda
aliminyum (Al) elementi bulunurken %1,74 oraninda demir (Fe) ve %0,96 oraninda
mangan (Mn) bulunmaktadir. Bu sonu¢ X Isin1 Difraktometresi (XRD) sonucuna

benzer olup silisyum (Si) elementinin yiizdesi az oldugu i¢in EDS cihazi ile yiizeyde

bu element tespit edilememektedir.

Cizelge 3.3 : 150 pum kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
korozyon testleri 6ncesi EDS analizine gére yiizeyde bulunan elementlerin ylizdece
agirlik oranm

Element % Agirlik
Al 97,31

Mn 0,96

Fe 1,74
Toplam 100,00
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3.1.4.2 180 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alagim

Sekil 3.6 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %94 oraninda
haddelenerek 180 pm kalinliga kadar inceltilmis 8006 aliiminyum folyo alasim
numunesinin  korozyon testleri Oncesi taramali elektron mikroskobu (SEM)
goriintiisiinii ve enerji dagilimi spektrometresi (EDS) sonucunu gostermektedir. SEM
goriintiisline gore ikiz merdane dokiim siireci sonrasinda uygulanan soguk haddeleme
islemi sonucu olusan hadde ¢izgileri ince kanallar halinde olusmustur. Yiizeyden 600
bliytlitme ile goriintii alinmigtir ve hadde kanallar1 ince ¢izgiler halinde goziikmektedir.
EDS sonucuna gore korozyon testleri éncesi numune yuzeyinde aluminyum (Al),

demir (Fe) ve mangan (Mn) elementleri bulunmaktadir.

Cizelge 3.4’de 150 pm kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numunenin
korozyon testleri oncesi EDS analizine gore element agirliklarinin yiizdeleri
gosterilmistir. EDS element analizi sonucuna gore yiizeyde agirlik¢a %97,41 oraninda
aliminyum (Al) ana elementi bulunmaktadir. Alasim elementleri olarak %1,74
oraninda demir (Fe) ve %0,96 oraninda mangan (Mn) bulunmaktadir. Bu sonug¢ X Isin1
Difraktometresi (XRD) sonucuna benzer olup silisyum (Si) elementinin yiizdesi az

oldugu i¢in EDS cihazi ylizeyde bu elementi 6lcememistir.

Sekil 3.6 : 180 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
korozyon testleri dncesi taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiisii (ok renkleri;
mavi ok-hadde yonii, siyah ok-hadde izi) ve gosterilen bolgeden EDS analizi igin
elde edilen SEM gorintlsy (s boyutu 40 pmye esittir)
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Cizelge 3.4 : 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
korozyon testleri 6ncesi EDS analizine gére yizeyde bulunan elementlerin ylzdece
agirlik oram

Element % Agirhik
Al 97,41

Mn 0,89

Fe 1,71
Toplam 100,00

Sekil 3.5 ile Sekil 3.6 karsilastirildiginda 150 pum kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum
folyo numunenin yiizeyinde derin abrasif asinmaya benzer hadde izleri goriilmektedir.
180 pm kalinligindaki numune yiizeyinde ise daha yiizeysel hadde izleri oldugu
goriilmekte ve yiizeyin daha dengeli oldugu gozlenmektedir. Bu durum 180 pm
kalinligindaki numunenin yiizeyinin 150 pm kalinligindaki numune yiizeyinden daha
pasif oldugunu gosterir. 150 pm kalinligindaki numune yiizeyinde kararmalar oldugu
gbzlenmektedir, bunun nedeni ise fazla hadde dolayisiyla ylizeydeki oksit tabakasinin
diizenli olarak yiizeye yayillamadigin1 ve ylizeyde havadaki nem dolayisiyla kiiciik

korozif tabakalarin olustugu anlamina gelebilir [49, 50].

Cizelge 3.3 ile Cizelge 3.4 karsilastirildiginda her iki TRC 8006 aliiminyum folyo
numunenin yiizeyinde de ayni elementlerin bulundugunu gostermektedir. Her iki
numunenin de i¢eriklerinin yilizdesel olarak ayni oldugunu, farkin yalnizca hadde orani
oldugunu gostermektedir. Yiizeyde oksijen (O) elementinin bulunamamasinin sebebi
oksit tabakasinin ¢ok ince olmasi sebebiyle cihazin yiizeydeki oksijeni algilayamamasi

veya cihaz kapasitesinin kii¢iik atom yaricapina sahip elementleri bulamamasi olabilir.

3.2 %3,5 NaCl Cozeltisi Kullanilarak Gerg¢eklestirilen Korozyon Testi Sonug¢lar:

Bu bolimde yiizey temizligi yapilan farkli kalinliktaki aliiminyum folyolara
uygulanan elektrokimyasal korozyon testlerinin sonuglar1 paylasilacaktir. Sirasiyla
acik devre potansiyeli (OCP), lineer polarizasyon (LP) ve elektrokimyasal empedans
spektrokopisi (EIS) testleri uygulanmigtir. Kullanilan ¢dzelti ise gida ambalajlama

testleri i¢in kullanilan %3,5 NaCl iceren tuzlu su ¢ozeltisidir.

3.2.1 A¢ik Devre Potansiyeli Sonuc¢lari

Her iki aliiminyum folyo alasim numunesi de 4000 saniye siire agik devre potansiyeli

testine tabi tutulmustur. Referans elektrot olarak Doymus Kalomel Elektrotu
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kullanilmis ve calisma elektrotu ile iletken kablo vasitasiyla birbirine baglanarak

sistemin potansiyle denge durumuna gelmesi beklenmistir.

3.2.1.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.7 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinligindan %98 oraninda
haddelenerek 150 pm kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alagim
numunesinin agik devre potansiyeli grafigini gostermektedir. Numune yiizeyi %3,5
NaClI igeren tuzlu su ¢ozeltisinde 4000 saniye silireyle bekletilerek acgik devre
potansiyeli olglimii gergeklestirilmis olup, yiizeyde Doymus Kalomel Eletkrot
(Saturated Calomel Electrode-SCE)’ a gore meydana gelen potansiyel degisim grafigi

elde edilmistir.
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Sekil 3.7 : 150 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
acik devre potansiyeli (OCP) 6l¢iim sonucu

3.2.1.2 180 um kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasin

Sekil 3.8 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis %94 oraninda haddelenerek 180 pum
kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin ac¢ik devre
potansiyeli grafigini gostermektedir. Numune ylizeyi agirlik¢a %3,5 NaCl igeren tuzlu
su cozeltisinde 4000 saniye siireyle bekletilerek agik devre potansiyeli Slglimii
gerceklestirilmis olup, referans SCE elektrotuna gore yilizeyde meydana gelen

potansiyel degisim grafigi elde edilmistir.
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Sekil 3.8 : 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
acik devre potansiyeli (OCP) 6l¢iim sonucu

Sekil 3.7 ve Sekil 3.8 karsilastirildiginda 150 pm kalinliga sahip TRC 8006
aliminyum folyo numunenin yaklasik -0,922 (V-SCE) degerinde, 180 pum kalinliga
sahip TRC 8006 aliiminyum folyo numunenin yaklasik -0,961 (V-SCE) degerinde
kararl bir potansiyel degerine sahip oldugu gozlenmistir. 150 pm kalinliga sahip TRC
8006 aliiminyum folyo numune dl¢lim isleminin ilk 100 saniyesi boyunca negatif bir
egilim gostermektedir. Bunun sebebi yuzeyde bulunan ince aliminyum oksit
tabakadaki az miktarda ¢oztinme olabilir. Sonraki 600 saniye boyunca pozitif bir
egilim gozlenmekte, bu durum oksit tabakalarin yiizeyde koruyucu gorev
istlendiklerini gostermektedir. 700’tlincii saniyede hafif bir negatif egilimin ardindan
tekrar pozitif potansiyel yonelimi sistemin dengeye ulasmakta oldugunu
gostermektedir. Ol¢iimiin 1000’inci saniyesinde sistemin dengeye geldigi ve koruyucu

oksit tabakanin genel olarak ylizeyi kapladig1 gozlenmektedir.

180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo numune de ayni sekilde 6l¢iim
isleminin ilk 100 saniyesi boyunca yiizeyde bulunan oksit tabakanin ¢oziinmesi
sebebiyle negatif bir egilim gostermektedir. Sekil 3.8 ve daha sonra yaklasik 500
saniye siiresince pozitif bir egisim gostererek ylizeyde oksit tabakasi olusumu oldugu
anlagilabilir. 600’ iincili saniyeden sonra negatif ve pozitif yonde olusan dalgalanmalar
numune ylizeyinin denge haline gelmekte oldugunu gostermektedir. Yaklasik -0,961
(V-SCE) degerinde 1200’iincii saniyede sistemin denge konumuna geldigi ve yiizeyde

oksit tabakasinin olustugu goérilmektedir.
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Literatiirde korozyon davranigsinin agik devre potansiyeli ve polarizasyon direnci ile
ol¢iildiigii caligmalar mevcuttur. Bu caligmalara gore agik devre potansiyelinde negatif
yonde sapmalarin yiizeydeki oksit tabakasinin ¢éziinmesi sebebiyle oldugu, pozitif
yondeki sapmalarin ise yiizeyde koruyucu oksit tabakasi olusarak yiizey pasifliginin
artmasina neden oldugu ortaya konulmustur. Ayrica yine bu c¢alismalar kapsaminda
acik devre potansiyeli ve polarizasyon direncinin genel olarak birbiriyle orantilt olup

korozyon hiz1 saptamalarinda kullanilmakta oldugu gosterilmistir [36, 51].

Acik devre potansiyeli testi uygulanan iki numuneden hadde orani yiiksek olan 150
pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin denge potansiyel
degeri (-0,922 (V-SCE)), 180 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim
numunesinin denge potansiyel degerinden (-0,961 (V-SCE)) daha yuksektir. Bu
nedenle 150 pm kalinligindaki numunenin yiizeyi daha pasif oldugu i¢in korozyon
direncinin daha yiiksek oldugu sodylenebilir. Literatiirde 7150 alliminyum alasimina
uygulanan agik devre potansiyeli testleri sonucunda denge potansiyelinin negatife
yakin oldugu degerlerde numunenin korozyon direncinin daha diisiik oldugunu,
pozitife yakin oldugu degerlerde ise korozyon direncinin daha yiiksek oldugu tespit

edilmistir [51].

Acik devre potansiyeli (OCP) testi sonuglarina gore ikiz merdane dokiim yontemiyle
(TRC) fiiretilen ve hadde islemi uygulanarak folyo haline getirilen TRC 8006
aliminyum folyo malzemelerin hadde orani arttik¢a korozyon direncinin arttig1 ve

malzemenin ¢éziinmesini geciktirdigi yorumu yapilabilir.

3.2.2 Lineer polarizasyon sonuglari

Acik devre potansiyeli Ol¢iimlerinden sonra elektrokimyasal korozyon testlerinden
lineer polarizasyon testleri yapilarak numunelerin korozyon hizlar1 hakkinda bilgi

sahibi olunmustur.

3.2.2.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alagim

Sekil 3.9 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %98 oraninda
haddelenerek 150 um kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alasim
numunesinin lineer polarizasyon grafigini géstermektedir. Numune yiizeyi agirlikca
%3,5 NaCl igeren tuzlu su ¢ozeltisinde 4000 saniye siireyle bekletilerek agik devre

potansiyeli 0l¢limii yapilmis, ardindan lineer polarizasyon dl¢iimii gerceklestirilmis
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olup, sisteme verilen akim sonras1 yiizeyde meydana gelen potansiyel degisimi grafigi

elde edilmistir.
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Sekil 3.9 : 150 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
lineer polarizasyon (LP) 6l¢iim sonucu

Cizelge 3.5 : 150 pm kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin lineer
polarizasyon testi sonucu verileri

Parametre Deger
lkor 47,87 pA
Ekor -921,9 mV
Rp 544,3 ohm
Korozyon Hiz1 6,493 mpy

3.2.2.2 180 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.10 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinligindan %94 oraninda
haddelenerek 180 pum kalinliga kadar soguk haddeleme yontemi ile inceltilmis TRC
8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin lineer polarizasyon grafigini
gostermektedir. Numune yiizeyine agrilikca %3,5 NaCl igeren tuzlu su ¢ozeltisinde
4000 saniye siireyle bekletilerek agik devre potansiyeli 6l¢iimii yapilmistir. Ardindan
lineer polarizasyon dl¢iimii gerceklestirilmigtir. Sisteme verilen akim sonrasi ylizeyde

meydana gelen potansiyel degisimi grafigi elde edilmistir.
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Sekil 3.10 : 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
lineer polarizasyon (LP) 6l¢iim sonucu

Cizelge 3.6 : 180 pm kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin lineer
polarizasyon testi sonucu verileri

Parametre Deger
lkor 20,38 }J.A
Ekor -961,2 mV
Rp 1278 ohm
Korozyon Hiz1 2,766 mpy

Cizelge 3.5 ve Cizelge 3.6 karsilastirildiginda her iki numunenin lineer polarizasyon
egrilerinin karakteristiginin birbirine benzer oldugu gozlenmektedir. Fakat 150 pm
kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo numunenin akim yogunlugu -10,0 YA ile
10,0 pA arasinda degisirken 180 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo
numunenin akim yogunlugu -5,0 pA ile 5,0 pA arasinda degismektedir. Buna gore 180
mikron kalinliga sahip numunenin korozyon akim yogunlugunun daha kii¢iik oldugu
sOylenebilir. Korozyon potansiyelinin egimi lineer polarizasyon direncini (Rp)
vermektedir [36]:

AE
)

Rp=(—
P (AI E:EI(OI’

(3.1)

Denklem (3.1)’de gosterilen AE korozyon potansiyelindeki degisimi, Ai akim
yogunlugundaki degisimi ifade etmektedir. Lineer polarizasyon direnci korozyon hizi
ile ters orantili olarak iliskili olup numune yiizey reaktiflik oraninin ortam ile olan

iligkisi hakkinda bilgi vermektedir. Her iki numunenin korozyon akim yogunlugu,
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polarizasyon direnci ve korozyon hizlar1 Cizelge 3.5 ve Cizelge 3.6’da verilmistir. 180
pm kalinliga sahip aliiminyum folyo alagim numunesinin korozyon akim yogunlugu
(Ikor) 20,38 pA, polarizasyon direnci (Rp) 1,278 ohm olup korozyon hizi ise 2,766
mpy’dir. 150 pm kalinliga sahip numunenin korozyon akim yogunlugu (Ikor) 47,87
WA, polarizasyon direnci (Rp) 544,3 ohm olup korozyon hizi ise 6,493 mpy’dir. Bu
sonuglara gore 180 pm kalinliga sahip numunenin korozyon direnci 150 pm kalinliga
sahip numunenin korozyon direncinden daha yiiksektir. Literatliirde yapilan
calismalarda korozyon akim yogunlugu ve polarizasyon direnci karsilastirilarak
korozyon hizi ve/veya direnci hakkinda buna benzer sonug ve yorumlar bulunmaktadir

[36, 45, 52].

3.2.3 Elektrokimyasal empedans spektroskopisi 6l¢cim sonuclari

Lineer polarizasyon yontemine ek olarak bir baska elektrokimyasal korozyon testi olan
elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS) testi aliiminyum folyo alasim
numunelerine uygulanmistir. Elde edilen sonuclar hem 150 pm kalinliktaki numune

icin hem 180 pum kalinliktaki numune i¢in ayr1 ayri paylasilmistir.

3.2.3.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.11 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, %98 oraninda haddelenerek 150 pm
kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
elektrokimyasal empedans Ol¢iimii Nyquist grafigini gdstermektedir. Numune yiizeyi
%3,5 NaCl iceren tuzlu su ¢ozeltisinde 4000 saniye bekletilerek acik devre potansiyeli
Olclimii yapilmis, ardindan elektrokimyasal empedans 6l¢iimii gerceklestirilmis olup,
sisteme verilen alternatif akim sonras1 gercek direncin yiizeyde meydana gelen zahiri

dirence etkisi grafigi elde edilmistir.
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Sekil 3.11 : 150 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS) (a) Nyquist 6l¢im sonucu (b) Bode

6lcim sonucu

3.2.3.2 180 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.12 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %94 oraninda

haddelenerek 180 pum kalinliga kadar inceltilmis TRC 8006 aliiminyum folyo alagim

numunesinin elektrokimyasal empedans 6l¢imi Nyquist grafigini gostermektedir.

Numune yiizeyi %3,5 NaCl igeren tuzlu su ¢ozeltisinde 4000 saniye bekletilerek agik

devre potansiyeli Ol¢limii yapilmig, ardindan elektrokimyasal empedans Ol¢limii
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gerceklestirilmis olup, sisteme verilen alternatif akim sonrasi gergek direncin yuzeyde

meydana gelen zahiri dirence etkisi grafigi elde edilmistir.
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Sekil 3.12 : 180 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin

elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS) (a) Nyquist élgim sonucu (b) Bode
6lciim sonucu

Elektrokimyasal Empedans Spektroskopisi (EIS) testleri sonucunda elde edilen Bode
ve Nyquist grafikleri ile korozyon hiz1 (Corrosion Rate) hesaplamalar: yapilabilmesi
icin polarizasyon direnci (Rp) degeri elde edilmesi gerekmektedir [39]. Rp degerini
elde edebilmek i¢in ise EIS diizenegini temsil eden bir elektrik devresi tasarlanmali ve

elde edilen grafiklerin bu devreye uyarlanmasi gerekmektedir [40]. Devre vasitasi ile
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elde edilecek olan Rp degeri korozyon hizina ulagsmak i¢in kullanilabilir. Sekil 3.13’te
bu calismada EIS testi uygulanan numuneler i¢in kurulan devre gosterilmistir. Bu
devreye gore elde edilen akim yogunlugu ikor, ¢0zelti direnci R¢ ve polarizasyon direnci
Rp degerleri 150 pum kalinliga indirilmis TRC 8006 aliiminyum folyonumune i¢in
Cizelge 3.7°te, 180 pum kalinliga indirilmis TRC 8006 aliiminyum folyonumune igin

ise Cizelge 3.8’te verilmistir.

A

o2
rod a3
E E E 35

R.E.

:

R7

2

|
I

“r'od
B3

Sekil 3.13 : TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin Elektrokimyasal Empedans
Spektroskopi 6l¢iim sonuglarini degerlendirebilmek i¢in kurulan devre diizenegi

Cizelge 3.7 : 150 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
elektrokimyasal empedans spektroskopisi test sonucu verileri

Parametre Deger Birimler
R1 7,543 ohm
R7 1,802 x 103 ohm

Cizelge 3.8 : 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
elektrokimyasal empedans spektroskopisi test sonucu verileri

Parametre Deger Birimler
R1 420,9 ohm
R7 1,919 x 103 ohm

Cizelge 3.7 ve Cizelge 3.8’de gosterilen Ri1 parametresi c¢ozelti direnci olan R¢
parametresine, R7 parametresi ise polarizasyon direnci olan Rp parametresine tekabiil
etmektedir. Polarizasyon direnci elektrot reaksiyon karakteristigi i¢in onemli bir deger
olup, ylizey yiik transfer reaksiyonlarinin hizin1 saptamada kritik bir rol almaktadir.
Cizelge 3.7 ve Cizelge 3.8’de bulunan Rz yani Rp degerleri karsilastirildiginda 180 pm
kalinliga sahip olan numunenin polarizasyon direnci degerinin daha yiiksek oldugu
goriilmektedir. Buna gore, soguk hadde oranmin artmasi elektrot ylizeyinin
kararsizligimin artmasma neden olmaktadir. Bunun nedeni oksijen difiizyonunun

artmasi ve yiizeyde bulunan aliminyumun oksitlenmesidir [42, 44-46].
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3.3 %3,5 NaCl Cozeltisi ile Korozyon Testleri Sonras1 Karakterizasyon

Sonuclari

Bu boliimde ise, korozyon testleri sonrasinda numune yiizey yapilart makro ve mikro
Olcekte elde edilen mikroskop goriintiileri ile degerlendirildi ve elektrokimyasal
korozyonun ylizey morfolojisine etkisi gozlendi. Yuzeyde korozyon testleri sonucunda
olusan tabakalar (aliminyum oksit tabakasi ve aliiminyum ytizeyi) ile elementlerin ve

fazlarin tespiti gergeklestirildi.

3.3.1 X1isim difraktometresi (XRD) sonuglari

Korozyon testleri sonrast TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin ylizeylerinde
bulunan element ve fazlarin genel taramasi yapilmistir. 20° ile 110° a¢1 araligr X-1s11

difraksiyon spektroskopisi (XRD) cihazi ile taranarak ilgili sonuglar elde edilmistir.

3.3.1.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.14 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, %98 oraninda haddelenerek 150 pm
kalinliga kadar inceltilmis 8006 aliiminyum folyonun korozyon testleri sonras1 X Isini1
Difraktometresi (XRD) sonucunu gostermektedir. Bu sonuca gore aliminyum
folyonun yiizeyinde aliiminyum (Al) elementinden baska demir (Fe), silisyum (Si),

oksijen (O) ve mangan (Mn) elementleri de bulunmaktadir.

500 T T 1 1
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300 R
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Sekil 3.14 : 150 pum kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
korozyon testleri sonras1 X-1s1n1 difraksiyonu 6l¢iim sonucu
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3.3.1.2 180 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.15 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, %94 oraninda haddelenerek 180 pm
kalinliga kadar inceltilmis 8006 aliiminyum folyonun korozyon testleri sonras1 X Isini
Difraktometresi (XRD) sonucunu go0stermektedir. Bu sonuca gore aliminyum
folyonun ylzeyinde aliiminyum (Al) elementinden baska demir (Fe), silisyum (Si),

oksijen (O) ve mangan (Mn) elementleri de bulunmaktadir.
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Sekil 3.15 : 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
korozyon testleri sonras1 X-151n1 difraksiyonu 6l¢iim sonucu

Sekil 3.14 ve Sekil 3.15 karsilastirildiginda korozyon testleri sonrast 150 pm
kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin korozyon testleri dncesindeki
X-151m1 difraksiyonu sonuglari ile ayni nedenlerden dolay1 180 pum kalinligindaki TRC
8006 aliiminyum folyo numuneden daha siddetli piklere sahip oldugu goriilmektedir.
Korozyon sonrasinda her iki numunenin yiizeyinde de oksitli tabakalar net bir sekilde
pik vermis olup korozyon etkisini acik¢a gdstermistir. Literatiirde korozyon sonrast X-
1511 difraksiyonu testi yapilan numunelerde oksitli faz tabakalarinin olustugu

gozlenmistir [53, 54].

3.3.2 Elde edilen stereo mikroskop sonuclari

Korozyon testleri yapildiktan sonra TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin

ylizeylerinde olusan ¢ukurcuk korozyonlari, yiizeydeki soguk hadde izleri ve korozyon
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sonras1 ylizey topografisi hakkinda fikir sahibi olmak amaciyla stereo mikroskop

cihaz ile genel bir tarama yapilmstir.

3.3.2.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.16 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %98 oraninda
haddelenerek 150 pum kalinhiga kadar inceltilmis 8006 aliiminyum folyo alagim
numunesinin korozyon testleri sonrasi stereo mikroskop gorintusini gostermektedir.
Bu goriintiiye gore soguk hadde sonrasi olugsan hadde kanallar1 korozyon sebebiyle net
secilememektedir. Hadde kanallar1 iizerinde ¢ukurcuk korozyonu olugmustur ve bu

cukurlar 15181 mercege geri yansitmadigi igin yiizey karanlik gdzikmektedir.
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Sekil 3.16 : 150 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
korozyon testleri sonrasi stereo mikroskop goriintiisii (ok renkleri; mavi ok-hadde
yonu, siyah ok-hadde izi, kirmiz1 ok-gukurcuk)

3.3.2.2 180 pm kahinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasimi

Sekil 3.17 ikiz merdane yoOntemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %94 oraninda
haddelenerek 180 pum kalinliga kadar inceltilmis 8006 aliiminyum folyo alasim
numunesinin korozyon testleri sonrasi stereo mikroskop goriintiisiinii géstermektedir.
Bu goriintiiye gore soguk hadde sonrasi olugsan hadde kanallar1 korozyon sebebiyle net
secilememektedir. Hadde kanallar1 iizerinde yogun ¢ukurcuk korozyonu olusmustur

ve olusan ¢ukurlar 15181 mercege geri yansitmadigi i¢in ylizey karanlik goziikmektedir.
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Sekil 3.17 : 180 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
korozyon testleri sonrasi stereo mikroskop goriintiisii (ok renkleri; mavi ok-hadde
yonu, siyah ok-hadde izi, kirmiz1 ok-gukurcuk)

Sekil 3.16 ve Sekil 3.17 karsilastirildiginda her iki numunenin yiizeyinde ¢ukurcuk
olusumu gozlenmektedir. Yine korozyon sebebiyle her iki numune yiizeyinde
kararmalar oldugu gozlenebilir. 180 um kalinligindaki TRC 8006 aliminyum folyo
numunelerin 150 pm kalinhigindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numuneye gore
yiizey kararmasinin daha fazla oldugu ve ¢ukurcuk olusumunun da daha fazla oldugu
sOylenebilir. Fakat stereomikroskop goriintiilerinden ¢ukurcuk olusumu net bir sekilde
fark edilemediginden diger karakterizasyon yontemlerinin de degerlendirilmesine

ihtiya¢ duyulmaktadir [48].

3.3.3 Taramah elektron mikroskobu goriintiileri ve enerji dagilin

spektrometresi sonuclari

3.3.3.1 150 pm kalinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasim

Sekil 3.18 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %98 oraninda
haddelenerek 150 pm kalinliga kadar inceltilmis 8006 aliiminyum folyo alasim
numunesinin korozyon testleri sonrast taramali elektron mikroskobu (SEM)
gorilintiisiinii gostermektedir. SEM goriintiisiine gore hadde kanallar1 belirli araliklarla
g6zikmektedir. Kanallarin tizerinde abrasif aginma goziikmektedir. Abrasif aginma
seklinin nedeni hadde oraninin yiiksek olmasi olabilir. Yiizeyde goriinen beyaz ¢ubuk

seklindeki yapi ise tuz kalintisidir, kiigiik derinlige sahip siyah bolgeler ise korozyon
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sebebiyle olusan cukurcuklardir. Olusan ¢ukurcuklar yiizeyden kii¢iik pargaciklarin

koptugunu gostermektedir.

100 pm
7.4 mm |1 0C 0k m METE-METU

Sekil 3.18 : 150 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
korozyon testleri sonrasi taramali elektron mikroskobu (SEM) goriintiisii (ok renkleri;
mavi ok-hadde yonu, siyah ok-hadde izi, kirmiz1 ok-cukurcuk) ve gosterilen bélgeden
EDS analizi icin elde edilen SEM goruntist (s boyutu 40 pmye esittir)

150 pm kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin korozyon testleri
sonrast EDS analizine gore element agirhiklarinin yiizdeleri Cizelge 3.9°da
gosterilmigtir. EDS element analizi sonucuna gore yiizeyde agirlik¢a %94,71 oraninda
aluminyum (Al) elementi bulunurken %1,53 oraninda demir (Fe), %0,66 oraninda
mangan (Mn) ve tuzlu ¢ozeltiden gelen agirlikga %0,97 oraninda sodyum (Na) ve
%2,12 oraninda klor (Cl) bulunmaktadir.

Cizelge 3.9 : 150 pum kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alagim numunesinin
korozyon testleri sonras1t EDS analizine gore yiizeyde bulunan elementlerin yiizdece
agirlik orani

Element % Agirhik
Al 94,71
Cl 2,12
Fe 1,53
Na 0,97
Mn 0,66

Toplam 100,00
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3.3.3.2 180 pum kahinhga sahip TRC 8006 aliiminyum alasimi

Sekil 3.19 ikiz merdane yontemi ile dokiilmiis, 8 mm kalinliktan %94 oraninda
haddelenerek 180 pm kalinliga kadar inceltilmis 8006 aliiminyum folyo alasim
numunesinin korozyon testleri Oncesi taramali elektron mikroskobu (SEM)
goriintiisiinii gdstermektedir. SEM goriintiisiine gore hadde kanallari belirli araliklarla
goziikmektedir. Kanallarin iizerinde abrasif asinma goziikmektedir. Yiizeyde goriinen
beyaz pargacik seklindeki yapilar ise tuz kalintilaridir. Yine yiizeyde bulunan kiguk
derinlikteki siyah bolgeler ¢ozeltiye daldirilan numunede korozyon sonrasi olusan
cukurcuklardir. Olusan c¢ukurcuklar yilizeyden kiigiik pargalarin koptugunu
gostermektedir. Bu goriintiide ok ile gosterilen ¢ukurcugun bulundugu bolgede sirali
bir sekilde g¢ukurcuk olusumu gozlenmistir. Bunun nedeni hadde kanalinin {izerinde

¢ukurcuk olusmasi olabilir.

WD mag Vv e— 1 1 111}
7.5 mm |1 50 0 kV METE-METU

Sekil 3.19 : 180 um kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum folyo alasim numunesinin
korozyon testleri sonrasi (a) taramali elektron mikroskop (SEM) goriintiisii (ok
renkleri; mavi ok-hadde yonu, siyah ok-hadde izi, kirmizi ok-gukurcuk) ve gosterilen
bélgeden EDS

180 pum kalinligindaki TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin korozyon testleri
sonrast EDS analizine gore element agirliklarinin yiizdeleri Cizelge 3.10°de
gosterilmistir. EDS element analizi sonucuna gore yiizeyde agirlik¢a %91,64 oraninda

aliminyum (Al) elementi bulunurken %2,10 oraninda demir (Fe), %0,88 oraninda
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mangan (Mn) ve tuzlu ¢ozeltiden gelen agirlikga %0,21 oraninda sodyum (Na) ve
%0,39 oraninda klor (Cl) bulunmaktadir.

Cizelge 3.10 : 180 pm kalinliga sahip TRC 8006 aliminyum folyo alasim
numunesinin korozyon testleri EDS analizine gore yizeyde bulunan elementlerin
yilizdece agirlik orani

Element % Agirhik
AIK 91,64
SiK 3,08
FeK 2,10
CaK 1,70
MnK 0,88
CIK 0,39
NaK 0,21

Toplam 100,00

Sekil 3.18 ve Sekil 3.19 karsilastirildiginda her iki kalinliga ait TRC 8006 aliiminyum
folyo numunelerin yiizeyinde bulunan hadde kaynakli abrasif aginmalarin korozyon
testleri Oncesine gore daha fazla derinlestigi goriilmektedir. Cukurcuk korozyonu
sebebi ile 150 pum kalinligindaki numune yiizeyinde olusan ¢ukurcuklar dar agizli ve
daginik bir sekilde bulunurken, 180 pm kalinligindaki numune yiizeyinde ise daha
genis agizli cukurcuklar sik bir sekilde bulunmaktadir. Bu durum korozyon
davranislar1 hakkinda net bir bilgi vermese de 180 pm kalinligina indirilmis TRC 8006
aliminyum folyo numunede olusan korozyonun yiizeye daha fazla zarar verdigi
yorumu yapilabilir. Ancak yapilan elektrokimyasal korozyon testi sonuglarina gore
150 pm kalinliga indirilmis TRC 8006 aliiminyum folyo numunelerin korozyon
hizinin daha yiiksek oldugu bulunmustur. Literatiirde yapilan c¢aligmalarda buna
benzer ¢eligkilerin bulundugu gozlemlenmistir [45, 46]. Bu sebepten dolay1
haddelenmis olarak elde edilen bu levhalarin mikroyapilarinin karsilastirilmasi bir

baska ¢aligmada gergeklestirilebilir.

Cizelge 3.9 ile Cizelge 3.10 karsilastirildiginda 150 pm kalinliga sahip TRC 8006
aliminyum folyonumune yiizeyinde korozyon testleri 6ncesi numuneden farkli olarak
sodyum (Na) ve klor (CI) elementlerinin oldugu goézlenmistir. Tuz kalintisina
odaklanarak EDS analizi yapildig: i¢in yiiksek orandaki sodyum (Na) ve klor (Cl)
elementlerinin bulunmasi beklenilen bir durumdur. 180 pm kalinliga sahip TRC 8006
aliiminyum folyonumune yiizeyinde ise korozyon testleri dncesi numuneden farkli
olarak yine tuzlu su c¢ozeltisinden gelen sodyum (Na) ve klor elementleri (CI)

bulunmustur. EDS analizi yapilan alanda bulunan tuz birikintisi dagiik oldugu i¢in
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sodyum (Na) ve klor (Cl) oranlarinin diisiik ¢ikmasi yine beklenilen bir durumdur.
Fakat korozyon testleri sonrasi 180 pum kalinliga sahip TRC 8006 aliiminyum
folyonumune yizeyinde sodyum (Na) ve klor (Cl) elementlerine ek olarak silisyum
(Si) ve kalsiyum (Ca) elementleri de bulunmustur. Bunun sebebi korozyon islemi
sonrast malzeme ylizeyinin fazla ¢oziinmesi sonucu ana malzemeden ¢oziinen ve
ylizeye ¢ikan elementler olabilir. Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2 incelendiginde her iki
spektral analizde silisyum (Si) elementi bulundugu i¢in bu elementin ana malzemeden
geldigi tespit edilmektedir. Kalsiyum (Ca) elementi i¢in ise ¢ozelti ortamina bu
elementin girdigi yorumu yapilabilir. Literatiirde yapilan aliiminyum korozyon
caligmalarinda malzemenin kendisinde kalsiyum (Ca) elementi bulunmadigi halde
korozyon sonras1 EDS analizlerinde oldugu goriilmiis, bunun atmosfer veya ¢ozeltiden

gelmis olabilecegi 6ne siirtilmiistiir [25, 52].

63



4. SONUC VE ONERILER

Bu yiiksek lisans tez ¢aligmasinda ikiz merdane siirekli dokiim yontemi (TRC) ile
tiretilen hadde oranlar1 farkli 8006 aliiminyum folyo alagimlarinin yiizey ve korozyon
Ozellikleri incelenmistir. Gida ambalajlama endiistrisinde kullanilan 8006 aliiminyum
folyo alasimlarinin incelenmesi i¢in %3,5 NaCl igeren ¢6zelti kullanilmustir.
Elektrokimyasal korozyon testleri olarak acik devre potansiyeli, lineer polarizasyon ve
elektrokimyasal empedans spektroskopisi testleri uygulanmigtir. Yizey 6zelliklerinin
karakterizasyonu igin X-isin1 difraksiyonu, stereo mikroskop, taramali elektron
mikroskobu ve enerji dagilimi spektroskopisi Ol¢timleri yapilmistir. Numunelerin
icerdigi elementleri bulmak i¢in spektral analiz gergeklestirilmistir. Gida
uygulamalarina uygunlugu ve hadde oraninin yiizey ve korozyon o6zelliklerine olan
etkisini incelemesi agisindan bu ¢alismaya benzer bir ¢alisma literatiir taramalarinda

bulunamamustir.

ASSAN Aliiminyum firmasindan temin edilen numuneler ikiz merdane stirekli dokiim
yontemi ile 8,5 mm kalinliginda levha halinde iiretilmis, ardindan yaklasik 600 °C
sicaklik altinda 1s1l isleme tabi tutulmustur. Isil islem uygulanmis numuneler % 98 ve
%94 oraninda haddelenerek sirasiyla 150 pm ve 180 um kalinliklara indirilmistir. Son
olarak yaklasitk 450 °C sicaklikta normalizasyon islemi uygulanan numuneler
kullanima hazir hale gelmistir. Uretilen numuneler bu yiiksek lisans tezi kapsaminda
elektrokimyasal korozyon testleri uygulanmak {izere temin edilmistir. Korozyon
terstleri uygulanilmadan once kimyasallar ile yiizey temizligi gerceklestirilen
numunelerin karakterizasyon islemleri gergeklestirilmistir. Ardindan elektrokimyasal
korozyon testleri uygulanmis ve hemen ardindan korozyon testlerinin ylizeyde
meydana getirdigi degisiklikleri gézlemleyebilmek amaciyla tekrar karakterizasyon

testleri gergeklestirilmistir.

Yapilan X-1511 difraksiyonu testlerine gore korozyon testi uygulanmadan dnce her iki
kalinliktaki numunelerin yizeylerinde aliminyum (Al), demir (Fe), mangan (Mn),
silisyum (Si) ve oksijen (O) elementlerinin pikleri gorilirken ince alminiyum oksit

tabakasindan dolayr oksijen (O) elementinin pikinin daha siddetli oldugu
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gozlenmektedir. Korozyon testi uygulandiktan sonra oksijen (O) pikinin siddeti
azalmakta, diger elementlerin pikleri ise artmaktadir. Bunun nedeni ylizeyde bulunan
ince oksitli tabakanin korozyon testleri sonucu c¢oziinmesi ve ince tabakanin
kalinliginin azalmasidir. Her iki numune yiizreyinde ayni elementlerin bulunmasinin
sebebi ise ayni alasim grubuna ait numuneler olmasidir. Buna gore hadde oraninin
artmast malzeme yiizeyinde bulunan elementlerde temel bir degisiklige neden
olmamaktadir. Korozyon testleri sonrasinda numunelerin yiizeyinde bulunan oksijen
pikleri korozyon oncesine gore daha az siddetlerde elde edilmistir ve kiigiik siddetlere
sahip yeni pikler olusmustur. Olusan kiiciik siddetlere sahip pikler korozyon kalintilari
nedeniyle olabilir, oksijen piklerinin olugsmasi ve daha az siddetlerde pik vermesi ise
ylizey oksitli tabakanin korozyon testleri esnasinda ¢oziiniip tekrar ince bir film

olustugunu gostermektedir.

Stereo mikroskop gorintilerine gére numunelerin yizeyleri Uzerinde bulunan, bir
dogrultuda yonlenmis hadde izlerinden 8006 aliiminyum alagiminin ikiz merdane ile
dokiimii yapildiktan sonra soguk haddelemenin uygulandigi anlagilmaktadir. Yine
korozyon oncesi stereo mikroskop goruntilerinden 180 pm kalinliga sahip olan
numunenin 150 um kalinliga sahip olan numuneye kiyasla daha sik ve diizenli hadde
izlerine sahip oldugu sdylenebilir. Bunun nedeni ise 150 pum kalinliga sahip olan
numuneye daha fazla hadde orani uygulandigi i¢in olugan hadde kanallarinin kirilmasi
olarak gosterilebilir. Her iki numuneye korozyon testleri uygulandiktan sonra numune
ylzeyinde c¢ukurcuklar olustugu fark edilmistir. Bu durum numune ylizeyinin
korozyon testleri sonucu gukurcuk korozyonuna maruz kaldigin1 gostermektedir.

Korozyon etkisini daha net gérebilmek i¢in SEM oOl¢limleri yapilmistir.

Korozyon oOncesi taramali elektron mikrokobu (SEM) sonuclarindan ise 150 pm
numunenin yiizeyinde abrasif asinma benzeri izler gérilmektedir. 180 um numunede
ise daha ince ve yulzeysel hadde izleri gozlenmektedir. Bunun nedeni 150 pm
numuneye daha fazla hadde orani uygulanmasidir ve bu durum 180 pm numunenin
yilizeyinin daha pasif oldugunu ve yiizeyinde bulunan film tabakasinin daha kalin
oldugunu gosterir. 150 UM numune yiizeyinde goriilen kararmalarin nedeni ise hadde
sebebiyle ylizeyde bulunan oksit tabakasinin homojen dagilamamasi ve ortamda
bulunan nem miktarinin etkisi ile kii¢iik korozif tabakalarin meydana geldigini

gostermektedir.
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Korozyon testleri sonrasinda ise her iki numune yiizeyinde bulunan hadde izlerinin
derinlestigi gbzlenmektedir. 150 pm numune ylzeyinde c¢ukurcuk korozyonu
nedeniyle olusan ¢ukurcuklar daginik ve dar agizli bir sekilde bulunmaktadir. 180 pum
numune ise yiizeyde sik ve genis agizl bir sekilde dagilmistir. Bu durum numunelerin
korozyon davranisi hakkinda net bir bilgi vermemektedir ¢iinkii olusan ¢ukurcuklarin
derinlikleri hakkinda net bir fikir sahibi olunamamaktadir. Fakat genis agizli ve sik
cukurcuklart ihtiva etmesi nedeniyle 180 pm kalinliga sahip numunede korozyon
direncinin daha diisiik oldugu sdylenebilir. Cukurcuklarin derinlikleri hakkinda net bir

yorum yapabilmek i¢in ileride mikroyapilar ile ilgili bagka calismalar yapilabilir.

Korozyon oOncesi ve sonrasinda yapilan EDS analizleri karsilastirildiginda ise
cozeltiden gelen tuz kalintilarinin farklilik olusturdugu goézlenmektedir. Korozyon
oncesinde her iki kalinliktaki numunenin yiizeyinde ayni elementler oldugu
g6zlenmektedir. Bu elementler XRD sonuglari ile de 6rtiismekte olup yalnizca oksijen
(O) elementi EDS sonuglarinda géziikkmemektedir. Bunun nedeni yiizeyde bulunan
oksit tabakasimin EDS cihazi i¢in ¢ok ince olmasi olabilir. Korozyon sonrasinda olusan
tuz kalintilarina yogunlasilarak elde edilen EDS 6lglimleri sonucunda sodyum (Na) ve

klor (CI) elementleri her iki numunede yuzeyinde de bulunmustur.

Spektral analiz ise korozyon testleri uygulanmadan Once yapilmis ve malzemenin
yapisinda bulunan elementlerin yapilan diger karakterizasyon islemleri ile benzerligi
kontrol edilmek istenilmistir. Buna goére XRD ve EDS sonuglarinda goriilen
aliminyum (Al) elementi hari¢ demir (Fe), mangan (Mn) ve silisyum (Si) elementleri

spektral analiz sonuglarinda da gézlenmistir.

Acik devre potansiyeli testi sonuglarina gore 150 pm alasim numunesinin denge
durumundaki potansiyel degeri 180 pm alasim numunesinin denge durumu potansiyel
degerinden numuneden daha yiiksektir. Dolayisiyla 150 um numune yizeyi daha pasif
olmasi sebebiyle korozyon hizinin daha diisiik oldugu sdylenebilir. Denge durumu
potansiyeli pozitif degerlere yakin oldugunda korozyon hizi daha diisiik, potansiyel

negatife degerlere yakin oldugunda numunenin korozyon hizinin daha yiksektir.

Lineer polarizasyon sonuglarindan elde edilen polarizasyon direnci degerleri ile
korozyon hizi hesaplamalari gergeklestirilmistir. Bu hesaplamalar sonucunda 180 pum
kalinliga sahip numunenin korozyon direnci 150 pm kalinlia sahip numunenin

korozyon direncinden daha yuksek oldugu tespit edilmistir.
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Elektrokimyasal empedans spektroskopisi sonuglari ile elde edilen polarizasyon
direnci sonuglar1 karsilastirildiginda 180 pm kalinliga sahip numunenin daha ytiksek
polarizasyon direnci degerlerine sahip oldugu ve bu nedenle korozyon hizinin daha
diisiik oldugu gozlenmistir. Bu sonuca gore soguk hadde orani arttikca korozyon
direnci diismektedir. Ciinkii soguk hadde oraninin artmasi ile elektrot ylzeyinin
kararsizligi artmaktadir. Buna neden olarak ylzeyde bulunan aliminyumun

oksitlenmesi ve oksijen (O) diflizyonunun artmasi gosterilebilir.

Bu ¢alisma sonucunda ikiz merdane siirekli dokiim yontemi ile elde edilen ve iki farkl
hadde oranina tabi tutulmus 8006 aliiminyum folyo alasimlari gida ambalajlama
uygulamalarinda kullanilmaya uygun olup hadde oraninin artmasi malzemenin ylzey
ve korozyon davranislarini genel olarak olumsuz etkilemektedir. Korozyon
mekanizmalarinin ve yiizey Ozelliklerinin daha ayrintili bir sekilde incelenmesi
amaciyla bu c¢alismalara ek olarak ileri seviye karakterizasyon tekniklerinin

kullanilmasi 6nerilmektedir.
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