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OZET

Calismanin amaci ikiz merdane siirekli dokiim yontemi (TRC) ve geleneksel
stirekli dokiim yontemi (DC) ile iiretilmis 1050 aliiminyum alagimlarina anodik
oksidasyon (eloksal) uygulanmasi ve yiizey Ozelliklerinin incelenerek artan
potansiyel ile birlikte olusturulan eloksal tabakasinin 6zelliklerinin incelenmesidir.
Anodik oksidasyon yontemiyle yiizeylerinde oksit tabakasi olusturulmus ikiz
merdaneli siirekli dokiim ve geleneksel siirekli dokiim tiretim 1050 AA aliiminyum
alasim numunelerinin; yiizey 6zelliklerine, farkli voltaj degerlerinin etkisi incelenmis
ve karsilastirmalar yapilmistir. Anodik oksidasyon islemi 10 V, 12 V, 14 V, 16 V
degerlerinde, 18 °C sicaklikta, 165 g/l siilfiirik asit icerisinde 30 dakika siireyle
yapilmistir. Eloksal uygulanmis numunelerin, optik ve taramali elektron mikroskop
ile kesitten tabaka kalinliklari, enerji dagilim spektroskobisi (EDS) ile oksit tabakasi
elementleri, X-1sinlar1 difraktometresi (XRD) ile yiizeyde olusan fazlar, X-isinlari
fotoelektron spektroskopisi (XPS) ile yiizeyde bulunan elementlerin tespiti
profilometre ile yiizey piiriizliligii incelenmistir. Artan potansiyel ile birlikte artan
kaplama kalinlig1 elde edilmistir. TRC iiretim i¢in ortalama 3-11 um arasinda, DC
tiretim i¢in 3-17 pum anodik oksit tabakasi elde edilmistir. EDS, XRD ve XPS
sonuclar1 olusan oksit tabakasinin amorf aliimina olustugunu gostermistir. Yiizey
piirtizliiliik degerleri (Ra) DC iiretim numuneler i¢in ortalama 0,18-0,33 pm arasinda,

TRC iiretim numuneler i¢in ise ortalama 0,15-0,26 pm arasinda elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler: ikiz merdane siirekli dokiim yontemi (TRC), geleneksel
siirekli dokiim yontemi (DC), 1050 AA Aliiminyum Alasimi, anodik oksidasyon.



SUMMARY

The aim of the study is to apply anodic oxidation process (eloxal) and to
investigate the surface properties of anodic oxidation layer in 1050 AA sheet
produced by twin-roll continuous casting (TRC) and direct chill casting (DC)
method. Also it is to examine the surface properties with increasing the potential to
investigate the properties of anodized layer. Surfaces of the oxide layer formed by
anodic oxidation process on the twin roll casting and direct chill casting method are
compared and examined with applied different potential values. Anodic oxidation is
carried out in different potentials (10 V, 12 V, 14 V, 16 V) for the same time
durations (30 minute) at the same temperature 18 °C and the same concentrations of
the sulphuric acid (165 g/l). Thickness of the anodic oxidation layer, elemental
composition of the anodic oxidation, phase structure, surface morphology and
surface composition were analyzed by an optical microscopy, scanning electron
microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy (EDS), X-ray diffaction (XRD),
profilometer and X-ray photoelectron spectroscopy (XPS), respectively. The
thickness of oxide layer was increased with increasing potential values. The average
thickness of the anodized coatings ranged from 3 to 11 um for TRC sample and from
3 to 17 um for DC samples. EDS, XRD and XPS results showed that the oxide layer
is amorphous alumina. The surface roughness (Ra) of anodic oxidation layers
average ranged from 0,18 and 0,33 um for DC samples and 0,15 and 0,26 pum for

TRC samples different values for both of production type.

Key Words: Twin roll casting (TRC), direct chill casting (DC), 1050 AA
aluminium alloys, anodic oxidation.
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T . Dokiim yoniine dik
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1. GIRIS
1.1. Aliiminyum ve Aliiminyum Alasimlari

1.1.1. Aliiminyum ve Aliiminyum Alasimlarinin Ozellikleri

Bakir, kursun ve benzer bazi agir metallerin iretilip kullanilmasi1 Milat’tan
once 6000-7000 yillarina kadar gerilere gitmesine ragmen hafif metaller diye
adlandirdigimiz aliiminysirelum, magnezyum v.b. metaller ancak Milat’tan sonra
19.yiizyilda tiretilip kullanilabilmislerdir. Bunun nedeni de agir metallerin iiretiminde
uygulanan metotlarin hafif metallerin tiretimine uygun diismemesidir.

Boylece aliiminyum ve benzer hafif metallerin tiretimi, elektrigin kesfi ve onun
endiistriyel ol¢iide metal iiretim maksatlarina uygulanabilmesinden sonra olmustur.
[k 6nce 1825 yilinda Danimarkali bilgin Oersted aliiminyumu i¢indeki metallerden
ayirmaya ve saf olarak elde etmeyi basarmistir. 1845 yilinda Alman Wdohler
aliminyumu yeterince iiretip onun belli bash 6zelliklerini kesfetmistir.

1854 yilinda Fransiz bilgin Deville, ticari Olgiide aliiminyum iiretimini
saglayabilmistir. Nihayet 1886 yilinda Heroult, Fransa’da ve aym tarihte Hall,
Amerika Birlesik Devletlerinde gelistirilen iiretim metodu bu giin dahi aslindan
hi¢bir sey kaybetmeksizin diinyanin her tarafinda uygulanabilmektedir. Aliiminyum
tiretiminde kullanilan cevherler onun oksit cevherleri olup bunlar genellikle Boksit
adiyla taninirlar. Cevher igindeki diger maddelerden aliiminyum oksidi saf halde elde
edebilmek i¢in uygulanan klasik metod, 1899 yilinda gelistirilen Bayer metodudur.
Bu metod da orijinal sekliyle veya kismi tadiller ile diinyanin her tarafinda
uygulanmaktadir. Béylece Bayer metodu ile elde edilen saf aliiminyum oksit elektrik
firinlarinda rediiklenerek metalik aliiminyuma ¢evrilmektedir [Cankut, 1976].

Tiim aliiminyum ve alagimlarinin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin iyi olmasi,
onlart bircok miihendislik uygulamasinda kullanilabilir kilmaktadir. Genel olarak
aliminyum ve alagimlarinin geleneksel ve teknolojik uygulamalarda yaygin olarak
kullanilir hale gelmesi ve ekonomik ag¢idan ¢ok tercih edilir olmasinin nedenleri
hafifligi, islenebilme kabiliyeti, fiziksel ve mekanik o6zellikleri, korozyon dayanimi

ve goriintii kalitesinin iyi olmasidir [Davis, 2002].



Uretimden yeni ¢ikan bir aliiminyumun yiizeyinde olusan film tabakas1 50-80
°A (5-8 nm. veya 5x10° — 8x10® mm.) kadardir. Oksit tabakasi (amorf) kalinlik
arttikca ana metali koruyucu bir 6zellik arz eder. Aliiminyumda bulunan aliiminyum
oksitin (Al203) bu koruyucu 6zelligi diger metallerde yoktur. Demir iizerinde olusan
oksit tabakasi rutubetin de (nem) etkisiyle pasa doniisiir. Bu paslanma (korozyon)
sonucu metaller ilizerinde tonlarca kayip olusur [Berk, 2004]. Ayrica anodizasyon
veya eloksal iglemi ile bu koruyucu tabakalarinin kalinlig: arttirilabilir [Onaran, 1995].

Aliiminyumun ylizeyinin yansitici Ozellige sahip olmasi c¢esitli dekoratif
uygulamalarda kullanilabilir olmasimi saglamaktadir. Aliminyum, ayni agirliktaki
bakira gore yaklasik olarak iki kat daha fazla elektriksel iletkenlige sahip olmasi
nedeniyle elektrik iletkenligi gerektiren uygulamalarda oldukga tercih edilmektedir.
Elektrik ve elektronik endiistrisinde 6nemli olan ferromanyetik olmama ozelligine
sahip olmasinin yam sira havada kendiliginden tutugsmama 6zelligi sayesinde yanici
ya da patlayict malzemelerin saklanmasinda kullanilmaktadir. Zehirli olmama
ozelligi sayesinde ise yaygin olarak yiyecek ve icecek konteyneri amagh

kullanilmaktadirlar [Davis, 2002].

1.1.2. Aliiminyum Alasimlarimin Cesitleri

Aliiminyum alagimlar1 kendi i¢inde iki ana gruba ayrilabilir. Bu ayrim tiretim
metodu bazinda yapilir. Islem alasimlari ve dokiim akalsimlaridir. Plastik
deformasyonla sekillendirilen isleme alagimlarinin bilesimleri ve mikroyapilar
dokiim alagimlarininkinden O6nemli Olgiide farklidir ve tretim proseslerinin
gerektirdigi farkliliklar1 tasirlar. Her bir ana grubu da kendi iginde 1sil islem
gorebilenler ve 1s1l isleme uygun olmayanlar seklinde iki alt gruba ayirabiliriz. Isil
islem gorebilen alasimlar yaslandirma ile sertlestirilebilirler. Isil isleme uygun
olmayanlar ise kati  ¢oziniirliikle, deformasyonla veya dispersiyonla

mukavemetlendirilebilirler [Davis, 2002].

1.1.2.1. Dokiim Alasimlari

Yaygin olarak kullanilan aliiminyum dokiim alasimlarinin ¢ogu silisyum

igerirler. Bunun amaci, alasimlara diisiik ergime sicakligi, yeterli akiskanlik ve iyi



dokiilebilirlik saglamak iizere otektik olusturmaktir. Akiskanlik, sivi metalin
prematiire katilasma gostermeksizin kalip icerisinde akabilme yetenegidir.
Dokiilebilirlik ise s6z konusu alasimla iyi bir dokiim yapabilme kolayligini ifade
eder. Dokiimde tane kiiciiltiicii etki yapmasi i¢in (katilagsma sirasinda ¢ekirdeklenme
noktalar1 saglayarak) “’Tibor’’ (titanyum boriir) ilavesi yapilmasi yaygin bir
uygulamadir.

Bu gruptaki alasimlar kendi arasinda 1sil iglem yapilabilen ve 1sil islem
yapilamayan alasimlar olarak ikiye ayrilmaktadir. Isil islem yapilamayan alasimlar
yaslandirilamazlar ve genellikle dogrudan dokiim halinde kullanilmaktadirlar. Isil
islem yapilabilen dokiim alasimlar1 ise 1sil islem ile yaslandirilma sonrasinda
gelismis mekanik ozelliklere sahip olmaktadirlar.

Amerika Birlesik Devletlerinde bu alagimlar Aliiminyum Derneginin sistemine
gore siniflanmistir. Bu sistemde Tablo 1.1°de gosterildigi gibi, aliminyum dokiim
alagimlar1 i¢erdikleri ana alagim elementlerine gore son iki rakami arasina bir nokta

konan dort rakamla tanimlanmaktadir [Smith, 2001], [Askeland, 2006].

Tablo 1.1: Dokiim alagimlarmin AA standartlarinda gosterilis bigimleri

Dokiim Alasimlar Ana Alasim Elementi Isil islem Yapilabilir

IXX.X Ticari Saflikta Aliiminyum Hayir

2XX.X Al-Cu Evet

3XX.X Al-Si-Cu veya Al-Mg-Si Bazilari
4AXX.X Al-Si Hayir

5XX.X Al-Mg Hayir

BXX. X Kullanilmamus seri -

TXX.X Al-Mg-Zn Evet

8XX.X Al-Sn Evet

OXX. X Kullanilmamuis seri -

1.1.2.2. islem Alasimlar:

Islem alasimlar1 plastik deformasyonla sekillendirilebilen alagimlardir.
Dokiimden sonra sicak ya da soguk islem ile nihai triin haline getirilebilen

alasimlardir (yani levha, ¢ubuk, tel). Icerdikleri ana alasim elementine gore



siniflandirilirlar. Uriiniin yapis1 mukavemet, korozyon direnci ve ¢esitli bir¢ok
ozelligi etkilemektedir. Islem alasimlar: da dokiim alagimlar gibi kendi arasinda 1s1l
islem yapilabilen ve 1s1l islem yapilamayan alagimlar olarak ikiye ayrilmaktadir. Isil
islem yapilamayan islem aliiminyum alagimlarinda mukavemet, kati c¢ozelti
mukavemetlenmesi ya da deformasyon sertlesmesi ile saglanmaktadir. Bu gruptaki
alasimlarin  sahip oldugu birgok oOzellik yapilarinda bulunan ana alasim
elementlerinden kaynaklanmaktadir. Islem alasimlarini tanimlamak igin dort rakaml
bir isaret kullanilir. Ik rakam belirli alasim elementlerini igeren alasim grubunu
belirtir. ikinci rakam baslangigtaki alasim iizerinde yapilan degisiklikleri veya katiski
siirlarini belirtir. Tablo 1.2° de islem alasim gruplarim1 vermektedir [Askeland,
2006], [Smith, 2001].

Tablo 1.2: Islem alasimlarinin AA standartlarinda gosterilis bigimleri.

Islem Alasimlar: Ana Alasim Elementi Isil islem Yapilabilir

IXXX Min %99 Saflikta Aliminyum Hayir
2XXX Al-Cu ve Al-Cu-Li Evet
3XXX Al-Mn Hay1r
AXXX Al-Si Al-Mg-Si Evet
S5XXX Al-Mg Hayir
6XXX Al-Mg-Si Evet
TXXX Al-Mg-Zn Evet
8XXX Al-Li, Sn, Zr, B Evet
OXXX Kullanilmayan Seri -

1.1.2.3. AA1XXX Serisi Aliiminyum Alasimlarinin Ozellikleri

Bu tez ¢alismasinda islem alagimlarindan AALXXX serisine ait olan AA 1050
AA incelendigi i¢in sadece bu aliiminyum serisi hakkinda detayl bilgi verilecektir.

I1XXX serisi aliiminyum alagimlar1 2 gruba ayrilir; rafine saf alagimlar ve
digerleri (1050 ve 1200 gibi).Rafine alagimlar (1199,1198) saflik derecesi ylizde
99.90 ve 99.999 olan alagimlardir. Bu alagimlarin saflik dereceleri kullanildiklar
yerlere gore degismektedir 6rnegin elektronik kondensator, aydinlatma araglari ya da
dekoratif uygulamalarda kullanmak tiizere yada kozmetik sektoriinde paketleme
islemi gibi. Bu tiir uygulamalarda alasimlar genelde anodik oksidasyon yapilmis

olur.



1050 Aliiminyum alagimlari ise %99.50 saflikta, en ¢ok kullanilan alagimlardir.
Mekanik 6zellikleri ve plastik deformasyon kapasitesiyle dekoratif uygulamalar icin
cok uygun alasimdir. Genis uygulama alaniyla paketleme, insaat, levha, 1s1 kalkani
elektrik iletkenligi gereken uygulamalarda kullanilmaktadir.1200 AA alasimi da %
99 ile 99.50 saflik arasinda 1050 alasiminin paketleme mutfak geregleri
uygulamalarinda plastik sekillendirilebilme 6zelligi ile kullanim alani yerini
bulmaktadir [Vargel, 2004].

IXXX serisi diger serilerle karsilastirinca ¢ok az ¢Oziinen alasim elementi
igerdiginden ¢ok diisiik mukavemetlidir. Dislokasyon hareketine karsi ¢ok az engel
oldugundan kolayca plastik deformasyon gergeklesir. Bu da 1XXX serisinin
kolaylikla sekillendirebilir olmasin1 saglar. Korozyon direnci yiiksektir, fakat bir¢ok
kosul saglandiginda. Alasim katki orani arttikca korozyon direnci diismektedir; Fe,
Si ve Cu elementlerinin genis bir yiizde i¢cinde yer almaktadir. 1XXX serisinde biitlin
empiiriteler korozyon direncine kotii etkide bulunmaz. Zararli elementler bazi
alasimlarin korozyon direncini diisiiriirken, digerlerine karsi etkisi yoktur. Isil ve
termal iletkenligi oldukea iyidir. 1XXX serisindeki %1’den az Fe ve Si igerigi saf
aliminyuma gore mukavemet saglamaktadir. Fe mukavemette ¢cok az bir artis ve
yiiksek sicakliklarda daha iyi silirlinme karakteristigi saglamaktadir. Ayrica tane
boyutunu diigiirmektedir. Korozyona kars1 diger alagim elementlerine gore daha
etkilidirler katodik ya da anodik korozyon igin tercihli bdlgeler olusturmazlar bu
yapilarindaki intermetaliklerin diger alasimlara gore daha az olmasindan kaynaklanir.
Ayrica anodik oksidasyona uygunluklar1 da diger alagimlara gore ¢ok daha iyidir.
Yiiksek yansitic1 ylizeyleri ile dekoratif uygulamalar icin idealdirler. Yiiksek 1s1 ve
elektrik iletkenlikleri ile 1s1 kalkan1 ve elektrik uygulamalar igin idealdir.

Bu ozellikleri ile 1XXX serisi; ambalaj, elektronik arag, 1sitma ekipmanlarinda
kullanilmaktadir. Sekil 1.1’de 1XXX serisi aliiminyum alasimlarinin kullanim

alanlar1 resimlerle gosterilmektedir.



Sekil 1.1: IXXX AA serisi uygulama alanlari.

Sekil 1.1 ‘de goriildiigii gibi ambalaj sanayinde kullanilan etiketler, elektrik
endiistrisinde kullanilan levhalarda, yiyecek icecek sektoriinde kullanilan kaplarinda

ve 1sitma ekipman ve profillerinde kullanilmaktadir [Smith, 2001].



2. ALUMINYUM LEVHA URETIMINDE
KULLANILAN URETIM YONTEMLERI

Aliiminyum levha iiretiminde iki ana yontem vardir, geleneksel ingot dokiim
ve sicak haddeleme yoluyla levha iiretimi, digeri stirekli dokiim ile soguk hadde
yontemiyle levha iiretimi. ingot dokiim ve sicak haddeleme ydntemiyle levha iiretimi
geleneksel levha iiretim teknigidir, en eski ve en ¢ok kullanilan, istenen 6zellikler
dogrultusunda kontrol edilebilen bir yontemdir. Baglica siirekli dokiim yontemleri
ikiz bant dokiim yontemi (Hazelett), ikiz blok dokiim yontemi ve ikiz merdane
dokiim (TRC) yontemidir. Her {i¢ siirekli dokiim yontemi son tiriine yakin kalinlikta
levha iiretilmesi bakimindan 6nemlidir. Hazelett ve ikiz blok dokiim yontemlerinde
10-25 mm kalinlikta aliiminyum levha {iretimi yapilabilir. Bu iki yontemle iiretilen
levhalar aninda bobinlere sarilacak incelikte olmadiklarindan, sicak hadde tezgahlar

dokiim makinalarinin ardma eklenerek, iiretilen levhalar bobine sarilabilecek

kalinliga kadar haddelenmektedir [ Kamer, 1994].

2.1. Geleneksel Ingot Déokiim

1938 yilinda William T. Ennor tarafindan patenti alinip, gelistirilmistir. Sekil
2.1’de iretim akis semasi verilmektedir [Diindar, 2011]. Direct Chill (DC) olarak
bilinen bu yontemde gerekli rafinasyon islemleri yapildiktan sonra dokiilen slablar ya
da ingotlar yiizeylerindeki oksit tabakas1 alindiktan sonra homojenizasyon 1sil islemi
goriirler. Bu slablar daha sonra sicak haddeleme islemine tabi tutulurlar. Belli bir
kalinliga inildikten sonra bu malzemeler soguk hadde makinelerinde nihai
kalinliklara indirilirler. DC iiretimde ingotlarin boyutlar1 iiretim sisteminin
kapasitesine baglidir. Sicak haddeleme diizeni kapasitesi ve istenen boyutlara baglh
olarak ingotlarin boyutlar1 degisebilir. Genellikle ingotlar maksimum 20 ton
agirhiginda 500-600 mm kalinliginda 2000 mm genisliginde ve 8000 mm
uzunlugunda {iretilmektedir [Hirsch, 2010]. Sekil 2.1°de de goriildiigii tizere DC
tiretiminde onemli olan eriyik Al metalinin kisa siirede kalipla temasinin saglanmasi
ve katilasma esnasinda dokiim parametrelerinin korunmasi i¢in kalibin gereken
Ozellikleri saglamasidir. Saf aliiminyum yada saflik derecesi yiiksek alagimlari

dokmek dar katilasma araligina sahip olduklar1 i¢in daha kolaydir.
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Sekil 2.1: DC levha dokiim prosesi akisi.

Yiiksek dokiim oranlari baslica ingotta sekil bozuklugu ve i¢ gerilimlerin
olusmasina neden olur. Katilasmanin kontrol edilebilmesi bu sorunlarin ¢oziilmesine
olanak saglar.

DC dokiimiin avantaji tiim ingot boyunca tane boyutu, bilesim, mekanik
ozellikler ve dokiim boslugu bakimindan homojen bir yap1 ortaya ¢ikarmasidir.

Dikey DC yonteminde limit boya ulasildiginda katilasmis ingotun dokiim
cukurundan ¢ikarilmasi i¢in islem durdurulur. Bu yontemde bakirdan veya
aliminyumdan yapilan kaliba su piiskiirtme, kaliptan ¢ikista su piiskiirtme ve su
havuzu sogutma sistemleriyle, ingotun tiim kesitinin katilasma hiziyla asagiya ¢ekme
hiz1 esit olmasi saglanmugtir.

DC dokiimde katilasma iki sogutma modu ile gergeklesir. Eriyik metal ilk
olarak kristalizatére yani altliga dokiiliir. Eriyik metal kalibin igerisinde belirli bir
seviyeye geldigi zaman, blok (altlik) sivi metal akisina esit hizla asagiya dogru
indirilir. Dokiim mamuliiniin enine kesit seklini kalip sekli belirler, ingot igin
dikdortgen sekilli kalip kullanilir. Dkiim prosesinin sematik goriiniisii Sekil 2.2°de

gosterilmistir.
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Sekil 2.2: DC fonksiyonel blok gosterimi.

Sekil 2.2 ‘de gosterildigi tizere; alt blok hidrolik sistemle asagiya dogru belirli
hizlarla ¢ekilir. Su sogutmali kalip duvarina temas eden sivi metal hizlica katilagsarak
bir kabuk olusturur. Sivi-kati gegisi ile olusan biiziilmeden dolay1 kabuk igeriye
dogru biiziilerek 1s1 gegisini 6nleyen bir hava boslugu olusturur [Eskin, 2008]. Daha
sonra katilasmada olusan biiziilme nedeniyle bu kabuk kalip cidarindan ayrilir. Bu
sekilde kabugun olusumu ve biiziilme, kaliptan ingotun siirekli olarak ¢ikartilmasina
(stirekli dokiime) imkan verir. Katilasma hizi yavaslar, bu arada taneler arasi ve
dendritler aras1 cephelerden ingotun veya biletin merkezindeki siv1 kiitlesinin basinci
ve katilagma ile olusan kilcallik etkisi ile disariya dogru otektikce zengin bir sivi
akimi baglar ve alasim elementleri (ters segregasyon) kabuga yigilirlar. Hatta ingot
ylizeyine ¢ikarak tekrar kalipta temasi baslatirlar ve hemen ardindan katilasarak
yeniden biiziiliirler. Kalip icerisinde kalip duvari vasitasi ile gerceklestirilen 1s1
transferi ile katilasmaya “birincil soguma” adi verilir. Kalibin hemen altindaki su
piskiirtiiciileri ingot yiizeyine su spreyi piiskiirtiirler ve ikinci sogutma periyodunu
baslatirlar. Su verme, katilasma hizinda ani bir artisa neden olur ve bu olay, tane ve
altyapidaki degisimlerden rahatlikla gézlenebilir. Ancak ingot merkezine yaklastik¢a
soguma hiz1 azalir ve yap1 dereceli olarak kabalasir. Yiizeye uygulanan sogutma
suyu altyapida kaba dendritik tanelerden, ince dendritik tanelere gegisi hemen saglar.

Ancak kolonsal kaba tanelerden eseksenli tane yapisina geg¢is hemen saglanamaz.



Bunun ana nedeni; eseksenli tanelerin g¢ekirdeklenebilmesi igin bir kritik biiyiime
hizinin varligidir. Ergiyigin biiylik bir boliimiiniin katilagmasindan hemen sonra
ingot igerisinden metalin kendini ¢ekmesinden dolayr huni seklinde bir bosluk
olusur. Diger bir ifade ile biletin igerisinde daima sivi metal derinligi mevcut olur,
buna “sump” (krater) denir [Burger et al., 1995].

Kaba tane-ince tane gegisi olduktan sonra yapi, ingot merkezine dogru
ilerlerken bir siire incelmeye devam eder ve daha sonra dereceli olarak kabalasir.
Dokiim hizi normal olarak casting50-100 mm/dak arasindadir. Siirekli dokiimdeki
katilagma hizi, su sogutmasiz kokil kaliplara dokiilen ingotlara gére hemen hemen
10-90 defa daha fazladir. Katilasma hizlar1 arasindaki bu fark dokiim yapisinda
onemli degisiklikler meydana getirir. Siirekli dokiimde taneler ve inkliizyonlar, kokil
dokiime gore onemli Olglide daha incedir, hizli katilasma nedeniyle siirekli dokiim
ingotlarda ters ingot segregasyonu hemen hemen hi¢ yoktur. Yani enine Kesit
boyunca kimyasal bilesimde ¢ok az bir fark gériiliir. Ingot segregasyonu, kokil
dokiimiin dezavantajli bir karakteristigidir. Stirekli dokiimde hizli 1s1 iletimi yapidaki
tanelerde alasim elementlerinin esitlenmesini engeller, dolayist ile asir1 doymusluk
ve tane segregasyonu yavas sogutulan kokil dokiime nazaran daha fazladir. Ancak
ingot segregesyonunun (makrosegregasyon) tersine asir1 doymusluk ve tane
segregesyonu homojenizasyonla giderilebilir. Siirekli dokiimde, dokiimiin dig
kabugunda alasim elementlerince zengin bir “katmerlesme” bolgesi gelisebilir. Bu da
bir ingot segregasyonu tipidir, homojenizasyonla giderilemez. Fakat bu segregasyon
yiizeye yakin dar bir bolgede sinirlandigindan talas kaldirma islemi ile giderilebilir.

Bu iglem nihai iirtinde yiizey 6zelliklerini etkilemektedir [Saha, 2000].
2.2. ikiz Bant Dékiim (Hazelett Dokiim)

Hazelett yontemi ile ince slab dokiimii, diger siirekli levha dokiim
sistemleri arasinda, en yiiksek dokiim kapasitesine sahip olanidir. Hazelett
yonteminde ince slab dokiimii, birbirine paralel hareket eden, 0,5-1,5 mm
kalinliginda az karbonlu ¢elikten imal edilmis, iki bandin arasina sivi metalin
beslenmesiyle yapilir. Bantlar firma tarafindan 6zel olarak imal edilirler ve soguk

haddelenmis uniform O6zelliklere sahiptirler. Bant yiizeyleri bilye pliskiirtme
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teknigiyle piiriizlendirilir. Piiriizlli yiizey yag tutmay1 ve 1s1 transferini saglar. Sekil

2.3 ‘de Hazelett dokiim makinas1 sematik gosterimi verilmistir [Web 1, 2012].

Kapaliyada Agik
Besleme

Akis Kontrol

Ust Kemer
}Su Kontrol

Sabitleyici
Roleler

Yiksek Hizli Su
Puskurtuculer

Sikistirma
Merdaneleri

Su Nozulu
Su Oluklan
Kenarhk

Sekil 2.3: Hazelett dokiim makinas1 sematik gosterimi.

Sekil 2.3’de oldugu gibi dokiilen slabin kalinliginin kontrolii, komsu iki
bant arasindaki mesafe ile yapilir. Dokiilmiis malzemenin kalinlik toleransi,
sicak haddeleme toleranslarinin i¢indedir. Slabin genisligi ise, alt bandin iki
kenarina yerlestirilen paslanmaz c¢elik seritlerin iizerine dizilmis, kiigiik
aliminyum bloklarla kontrol edilir [Web 1, 2012].

Dokiim bantlari, diiz kisimlarina yerlestirilmis bir sira su spreyi tarafindan
sogutulur. Su miktar1 ve hizi, bantlarin sicakligini su buharlasma sicakliginin
altinda tutacak sekilde ayarlanir. Dokiilen metalden 1s1 transferini daha iyi kontrol
etmek amaciyla, bantlarin yiizeylerine belli bir izolasyon degeri olan kaplamalar
yapilir. Bu kaplamalar dokiilen levhanin yiizey kalitesinin iyi olmasina ve
mikro catlak, segregasyon gibi olumsuzluklarin giderilmesine yardimeci olur.

Bu yontemle 1600mm.(max.) genislige, 12-25 mm. kalinliga kadar
aliminyum slablar, 7,6 ton/saat {iretim kapasitesiyle dokiilebilmektedir. Hazelett
yontemi ile dokiilen ve sonraki islemlerle, istenilen kalinliga getirilen
aliminyum levhalarin mikro yapilari, konvansiyonel yontemlerle iiretilen
levhalarin mikro yapilariyla benzerlik gosterir. Bu yiizden Hazelett yontemi ile

dokiilen alliminyum levhalardan rahatlikla derin ¢ekme yontemi ile i¢ecek kutulari
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iiretilebilmektedir [Cankut, 1976]. Ikiz merdaneli dokiime gére daha genis bir
alasim araliginda dokiim yapilabilir (maksimum 3 % Mg). Fakat en iyi sonuclar
Ixxx serisi ve Al-Mn’da almir. Yiiksek kalitede yiizey ozellikleri isteniyorsa

malzeme ylizey kalitesi uygun degildir [Kamer, 1994].

2.3. Ikiz Merdaneli Siirekli Dokiim

Geleneksel levha tiretimi metodlarla aliminyum levha {iretimine karsi, diisiik
maliyet ve yatirim gibi hedefleri olan bundan 57 y1l kadar dnce ilk olarak endiistride
uygulanan ikiz merdane dokiim teknigi, levha iiretiminde kritik avantajlara sahiptir.
Hem yatirim hem de diisiik isletme maliyetleri agisindan levha tiretiminde endiistride
son yillarda tercih sebebi olmaktadir [Vangala et al, 1992], [Cook et al, 1995].
Dokiilecek alasimda hazirlanan sivi metal, sabit kompozisyon, sicaklik ve istenen
Ozelliklere sahip halde, metal gazlarindan arindirilip, filtrelendikten sonra dokiim
makinesinin “bag kutu” adi verilen kismina gonderilir. Sekil 2.4’de ikiz merdaneli

stirekli dokiim makinas1 sematik gosterimi verilmistir.

Sprey ler

15°* ¢ ;

Fazla Spreyken
Savi Toplama Sistemi
Mol

Katilagma

Masas

Dokiim
St Metal Haseketh Givdess

Havuzu Masa

Yuk
Stlindarken

Merdancler [

[kiz Merdaneler Dokiim makinasi

Sekil 2.4: Tkiz Merdaneli Siirekli Dokiim Makinasi sematik gdsterimi.

Sekil 2.4’de bas kutu metali merdaneler arasina besleyen ve "tip" olarak
adlandirilan seramik nozzle’a baglanmistir [Kamer, 1994]. Tip, ikiz merdane dokiim
makinesinin merdaneleri arasinda metalin dagitilmasini saglamaktadir. Tip genisligi,

dokiilecek levhanin genisligini belirlemektedir. Ikiz merdane dokiim makinasinin
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sistemine ait bir Ozellik olan, merdanelerin dikey ile 15° ag¢1 yapmasi; ergimis
metalin tipten ¢ikis basincinin, bas kutudaki metal seviyesi ile ayarlanmasini ve bu
sekilde metalin diizgiin akmasin1 saglar. Dokiim merdaneleri arasi mesafe, hidrolik
bir sistemle siirekli olarak sabit tutulmaktadir. Dokiim merdaneleri iglerindeki
oluklardan gecen su ile sogutulmaktadir. Tip ¢ikisi ile dokiim merdanelerinin ekseni
arasinda belli bir mesafe vardir. Bu mesafeye “setback” denilmektedir. Bu mesafe
levhanin bir miktar sicak haddelenmesinde dnemli rol oynar. Dokiim merdaneleri
icten sogutma suyunun gegecegi yolluk sistemine sahip ¢elik malzemeden
yapilmislardir. Dokiim merdanelerinin yiizeyine, levhanin merdanelere yapismasin
engellemek amaciyla, stirekli olarak su bazli grafit veya boron nitrat soliisyonu
puskdirtiiliir. Dokiim makinesinden c¢iktiktan sonra levha, sarilmadan once gergi
merdanelerinden ve makastan geger. Levha merdaneden ¢iktiktan sonra 400-550°C
arasindadir. Bu yiiksek sicaklikta rulo olarak sarilabilir [Vangala et al., 1992], [Cook
etal., 1995]. Sekil 2.5’de ikiz merdaneli dokiim makinas1 hatt1 goriilmektedir.

DOKUM MaKiNas!

Sekil 2.5: Ikiz Merdaneli Siirekli Dokiim makinasi hatti.

Sekil 2.5 ‘de goriildiigi gibi dokiim makinesinden ¢iktiktan sonra levha,
sartlmadan Once gergi merdanelerinden ve makastan gecmektedir [Karakoyun,
2004]. Daha sonra yiiksek sicaklikta olmasinin etkisiyle goriildiigii gibi rulo olarak
sartlir. Bu durum ikiz merdaneli siirekli dokiim yontemiyle levha iiretiminde ¢ok
biiylik bir avantaj saglamaktadir. Hem tesis kurulumu ve kolayligi hemde kisa
sirelerde rulo levha iretimini saglamasi diger yoOntemlere gore avantaj

saglamaktadir.
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2.4. 1kiz Merdaneli Siirekli Doékiim Yonteminin Diger
Yontemlerden Farklar:

Ikiz merdaneli levha dokiim tekniginin hem ekonomik hem de metalurjik
acidan diger yontemlere nazaran Ozellikle direk sogutmali dokiime gore bazi
avantajlar1 vardir. Bu proses, katilasmayir ve plastik deformasyonu yani sicak
haddelemeyi tek bir islemle birlestirerek rulo iirettiginden geleneksel rulo iiretiminde
gerek duyulan ilave bir sicak haddeleme islemine ya gerek kalmaz veya belirgin bir
sekilde azalir. Sekil 2.6° da akis semasi verilmistir [Diindar, 2011]. Sonug olarak,
enerji, iscilik ve tiretim maliyetleri azalir. Siirekli levha dokiim teknigi igin gerekli
yatirrm maliyeti, geleneksel ingot-dokiim sicak haddeleme prosesi igin gerekenden
cok daha azdir [Vangala et al., 1992].

Jadway XLH

Soguk Hadde

Jadway XzH

Dokiim Soguk Hadde

Kiitle: Max. 12 ton/ Geniglik: 1300-2350 mm
Kalinhk: 4-10 mm

Taviama

Sekil 2.6: Tkiz Merdaneli Siirekli DSkiim levha iiretim akis semast.

Alman Metaliirji Enstitiisi’niin yapmis oldugu arastirmaya gore bu yontem
yatirnm maliyetlerinin azalmasi ile enerji ve is giliciinde Onemli kazanglar
saglamaktadir. Sekil 2.7’ de ki grafikte bu fark goriilmektedir. TRC ile yatirim
maliyetlerinin diisiik olmas1 yaninda, enerji, sarf malzemeleri, insan giicii agilarindan
da tasarruf saglanir, iiretim maliyetleri diiser, rekabet giicii artar [Vangala et al,

1992].
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Sekil 2.7: Geleneksel ingot dokiim (conventional) ,ikiz merdaneli siirekli
dokiim (In-line) ve Hazelett yontemi ince slab dokiim (Off-line) toplam
yatirim maliyetlerinin karsilastirilmasi.

Cift merdaneli siirekli aliiminyum levha dokiim yonteminde malzemenin
merdaneler arasinda katilagsmasi esnasinda goriilen 300 °C/ sn. mertebelerindeki
soguma hizlar1 ve haddeleme ile gergeklesen kalici deformasyon karakteristik bir
mikroyapi ortaya ¢ikarir. Bu yapida yiizey hattinda ¢ok kiictlik taneler, ylizey merkez
arasinda dokiim esnasindaki haddelemeden dolayr merkeze dogru ydnlenmis
kolonsal taneler ve merkezde ise es eksenli taneler olusur. Bu tanelerin boyut ve
yonlenme derecesi, dokiim hizi, tip ekseni, sivi metal sicakligi, tane kiicliltme islemi
gibi dokiim parametrelerinin degismesi ile degisime ugrar [Cook et al., 1995].

Ayrica prosesteki yiiksek katilagma hizi levhalarin saf bir metaliirjik
mikroyapiya sahip olmasini saglar. Olusan mikroyap; rafine dendritik hiicreler (Spm
civarinda), ince intermetalik taneler (lum boyutunda), kati1 ¢6ziiniirliikteki artis ve
yan kararli fazin varligi ile karakterize edilir [Cook et al., 1995].

Ikiz Merdaneli Siirekli dokiimde katilasma olay1 ¢ok hizli gerceklesmektedir ve
yapida bulunan intermetalik parcaciklarin boyutlar1 ile aralarindaki mesafeler
oldukea kiigiiktiir. Direk sogutmali dokiim metodu ile iiretilen iirlinlerle ikiz merdane
dokiim yontemiyle iiretilen iriinler kiyaslandiginda ikiz merdane dokiim yontemiyle

tiretilen iiriinlerdeki intermetaliklerin boyutlar1 Sekil 2.8’de goriildiigii tizere yaklagik
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olarak %80 oraninda daha kiigiiktiir [Diindar, 2011]. Bu yontemle iiretilen levhalarda
goriilen intermetalikler homojen olmayan bir sekilde dagilim gostermektedirler.
Levhanin merkez hattinda levha yiizeyine goére daha kaba intermetalik pargaciklar

bulunmaktadir [Vangala et al., 1992].

a) b)

Sekil 2.8: a) Ikiz Merdaneli Siirekli DSkiim 1050 AA, b) Direk Sogutmali 1050
AA intermetaliklerin boyutlar1 gésterimi.

Siirekli dokiim her ne kadar ekonomik anlamda bazi avantajlara sahip olsa da
nihai iriinde geleneksel yontemle iretilene gore daha limitli 6zellikler tasidig:
goriilmektedir. Bu dezavantajlarin en Onemlisi dokiilen alasimin yiliksek oranda
alasim elementi icermesinin getirdigi zorluklardir. Bu alagimlarin katilasma aralig
genis oldugu i¢in levhada catlaklar kalabilir. Yani malzeme sivi veya yar1 kat1 halde
merdaneyi terk edebilir. Bu durumu diisiik dokiim hizinda giderek bertaraf etmek
miimkiindiir. Ancak bu durumda katilasma noziilde baslayabilir.

Ikiz Merdaneli Siirekli Dokiim ile levha iiretiminde bu yiizden katilasma aralig1
dar aliiminyum alagimlar1 dokiilebilmektedir. Sekil 2.9’ da aliiminyum alagimlarinin
katilasma araligir likiidiis ve solidiis sicakliklart grafik ile karsilagtirilarak

gosterilmistir [Birol, 2000].
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Sekil 2.9: Aliiminyum alagimlar1 katilagma araligi.

Cift merdaneli siirekli aliiminyum levha dokiim yontemi ile yaslandirma 1sil
islemi uygulanan aliiminyum alagimlar1 dokiilememektedir. 1XXX, 3XXX, 5XXX,
8XXX serisi alagimlar ikiz merdane siirekli dokiim yontemiyle dokiilebilmektedir
[Kamer, 1994].

Ikiz merdane siirekli dokiim ile dokiilen aliiminyum alasimlar1 dar bir
katilagma araligina sahiptir. Olusan hatalar da katilasma prosesi ve bu sirada
uygulanan haddeleme yiikiiniin sonucudur. Olusan hatalardan en 6nemli olan1 levha
ylzey kalitesini de etkileyen segregasyonlarin olusumudur. Dokiim hizi ve dokiim
kalinlig1 segregasyon davranisinda en biiyiik etkiye sahiptir. Bu ikisi arttiginda
merkez hatti segregasyonu artar. Merdaneler arasi aymrma kuvveti arttikca
segregasyon egilimi azalir. Merkez hatt1 segregasyonu; artan dokiim hizi ve alagim
konsantrasyonu ile beraber artar. Ayni1 zamanda tane kiigiiltmenin yetersiz yapilmasi
da bu 6zelligi artirir [Birol, 2000].

Ikiz merdaneli dokiim yonteminde segregasyonlar makro ve mikro boyut
olarak incelenir. Segregasyonlar, dentritik katilasma ve dentrit kollar1 arasindaki
birka¢ mikron boyutundaki bosluklardan ileri gelir. Mikrosegregasyonlar TRC
yontemi ile tretilmis levhalar i¢in ciddi bir sorun teskil etmemektedir ve nihai

kullanicida yiiksek oranda sekillendirme goérmedigi takdirde tolere edilebilir.
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Makrosegregasyon ise TRC ile tiretilmis aliiminyum levhalarda genelde merkez
hattinda bulunur ve homojenizasyon sonrasi giderilmesi miimkiin olmaz. Bu tip
segregasyonlar kullanilan ingota ve alasima gore degisim gosterebilir [Birol, 2009].
Yiizey segregasyonlar1 ise; merdanelerin basinci nedeniyle katilagsmakta olan
levhanin yiizeyine dogru ¢oziinmiis elementlerce zengin fazin siiziilmesidir
[Henderson al., 1993]. Yiiksek yiiklerde ise kiiciik ve daha az siklikla goriiliir.
Ozellikle kritik dokiim hizinin gecilmesi gibi durumlarda yiizeyde diisiik
basingli bolgeler meydana gelmektedir ve bu basing dagilimi nedeniyle zenginlesmis
olan s1vi metal yiizeye dogru hareket edebilmektedir. Alasim elementlerince zengin
olan bu siv1 ylizey segregasyonlarinin olusmasina sebep olabilmektedir [Sirel, 2008].
Bu hatalar, dokiilmiis levha yiizeylerinde yiiksek miktarda metaller arasi bilesik
iceren alanlardir. Bu kisimlar sert ve soguk haddelemede deforme olmasi zor
alanlardir. Bu alanlarin boyutlar1 0,05 mm. boy ve 0,01 mm. derinlikle 1,5 mm. boy
ve 0,1 mm derinlik arasinda olabilir. Bu hata daha sik ve siddetli olarak diistik ytlik ve
ince kalinliklarda goriiliir [Lockyer et al., 1996].
Segregasyonlarin  miktar1 alagima da baghidir. Haddeleme sirasinda ve
sekillendirme sirasinda mekanik Ozelliklerin, yiizey kalitesinin ve korozyon
direncinin istenen Ozelliklerden daha diisiik olmasina ve Onemli performans

kayiplarina sebep olmaktadir [Ertan, 2007].

18



3. ANODIK OKSIDASYON

3.1. Anodik Oksidasyon Isleminin Genel Ozellikleri

Aliiminyumun elektrokimyasal olarak oksidasyonunun ge¢misi gectigimiz
yiizyila kadar uzanir. ik olarak anodik islemler yiizeyde koruyucu ve dekoratif bir
oksit tabakas1 olusturmak i¢in aliminyuma uygulantyordu. Daha sonra bu uygulama,
genis yiizey alanlarinda pordz aliimina kullanimi ve sinirhi bir sekilde por boyut
dagilimi elde etme amaciyla gelistirildi. Giiniimiizde nano por ve inorganik
membranlarin sentezlenmesinde sablonlarin olusturulmasinda en Onemli islemdir.
Alternatif akim (AC) ve dogru akim (DC) kullanilarak anodik oksidasyon islemi
eskiden beri gerceklestirilmektedir. Kromik asit, siilfiirik asit veya okzalik asit gibi
asitler elektrolit olarak kullanilmaktadir. Bakir, nikel, giimiis, arsenik, antimon,
bizmut, teliryum, selenyum veya kalay gibi katkilar, oksit tabakasinin rengini
degistirmesinin yaninda yapmnin kimyasal ve fiziksel Ozelliklerini de
degistirmektedir. 1923 yilinda Bengough ve Stuart’in patentinde, ilk defa aliiminyum
ve aliminyum alagimlarinin korozyona karsi korunmasinda anodik oksidasyondan
bahsedilmektedir [Sheasby et al., 1987].

Anodik oksidasyon hiicresinde islem gorecek olan metal, dogru akim gii¢
kaynaginin pozitif ucuna (anoda) baglanir. Kaynagin negatif ucuna (katoda) ise
karbon, kursun, nikel, paslanmaz ¢elik ya da anodizasyon banyosu ile reaksiyona
girmeyecek (inert) herhangi bir iletken baglanir. Anodizasyon banyosundaki asidik
¢ozelti i¢inden elektrik akimi gegirilmesiyle, anottan katota dogru elektron akisi
baglar ve olusan kimyasal reaksiyonlar sayesinde metal yiizeyde bariyer oksit
tabakasi, onun {izerinde de porlu kalin oksit tabakasi olusur [Ergiin, 2005].

Anodik oksidasyon karbon gelikleri disindaki pek ¢ok metallerin korozyon ve
asinma direncini arttirir ve boya astarlar1 ile tutkallarin g¢iplak metale yapisma
oranindan daha iyi yapisma gostermelerini ylizeyindeki porlu yapisina bor¢ludur.
Anodik oksidasyon yiizeyin mikroskobik dokusunu degistirir ve yiizeye yakin olan
metalin kristal yapisim1 degistirebilir. Kalin kaplamalar ¢cogu zaman kaginilmaz
olarak pordézludur ve bu sebepten korozyon direncini gelistirmek i¢in miihiirleme

islemi (sealing process) uygulanir. Anodik filmlerin genel olarak ¢ogu boya ve
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kaplamadan daha saglam ve yapiskan oluslari ¢atlama risklerini diisiiriir [Henley,
1982].

3.2. Anodik Oksidasyonun Avantajlar

Anodik oksidasyon sonrasi yilizeyin ve taban aliiminyum metalinin bazi
Ozelliklerinde gelismeler saglanir bu gelismeleri kullanim alanlarma bagl olarak

siniflandiracak olursak;

e Koruma

Korozyon direnci; Anodik oksidasyon sartlarina (eloktrolit tipi,islem siiresi,
tespit islemi gibi) baz1 6zelliklere bagl olarak genel olarak korozyon direncini artirir.
Atmosferik sartlarda, endiistriyel kullanim alam1 olan uygulamalarda, denizcilik,
havacilik gibi kullanim alanlar1 korozif uygulama alanlarina bagl olarak yiizeyde
olusabilecek korozyonu engeller [Sheasby et al., 1987], [Henley, 1982].

Asinma direnci; anodik oksidasyon sayesinde yumusak olan taban metalinin
ylizeyinde sert aliimina tabakasi olusturulur. Bu tabaka aginma direnci yiiksek istenen
kullanim alanlarinda malzemeye sagladig1 yiiksek sertlik ile asmmma direncini
artirmaktadir. Ozellikle Hard anodising yapilan islemlerle petrol tanklari, pistonlar
hidrolik silindirler gibi asinma direnci yiiksek uygulamalarda kullanilmaktadir

[Sheasby et al., 1987], [Henley, 1982].

e Dekoratif

Boya tutma; dekoratif uygulamalarda O6zellikle mat renksiz yada parlak
uygulamalarda genellikle elektrolit tipine ve alagim tipine bagl olarak uygulama
alan1 bulmaktadir. Yiizeyde olusturulan oksit tabakasinin yapisina bagli olarak mat,
parlak yada boya tutabilen yapilar gelistirilebilmekte bu sayede i¢ ve dig mimari
uygulamalarda anodik oksidasyon islemi uygulanmis aliiminyum alasimlar
kullamlmaktadir. Ornegin mat renk uygulamalarmda %99.50-99.00 Aliiminyum
igeren alasimlar siilfiirik asit anodik oksidasyonu ile en ¢ok kullanilandir. Yapidaki
Fe ve Si elementleri matlig1 saglamakta, daha parlak ve renksiz uygulamalarda ise
saflik degeri yiiksek alagimlar kullanilmaktadir. Yiizeyde olusan porlu oksit tabakasi

ile boya pigmentleri bu porlarin yapisina ¢ok daha etkili tutunmasini sagladigi i¢in en
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etkili renkli kaplama oksidasyon islemiyle olusturulur. Ayrica boya pigmentlerinin
yapiya hapsolmasi tespit islemi ile saglandigindan boya tabakasinin catlamasi

yiizeyden ¢ikmasi gibi hatalara neden olmaz [Sheasby et al., 1987], [Henley, 1982].

¢ Yalitkan

Anodik Oksidasyon sonrasinda olusan oksit tabakasi yalitkan bir ozellige
sahiptir. Aliminyum oksit tabakasinin sahip oldugu yalitkanlik 6zelligi 6zellikle
elektrik yalitkanlhig1 gereken uygulamalarda kullanilmaktadir [Sheasby et al., 1987],
[Henley, 1982].

Ayrica tespit islemi gormemis anodik oksitlenmis aliimiinyum alasimlari
Ozellikle levhalar; litografik levha gazete dergi, afis ve her tiirlii materyalin
basiminda kullanilmaktadir. Etiket ve baski uygulamalarinda tespit islemsiz istenen
ylizey plriizliiliigiine sahip tespit islemsiz anodik oksidasyon aliiminyum levhalarda

bu sayede kullanilmaktadir [Cankut, 1976].

3.3. Anodik Oksidasyon Ekipmanlari

Anodik oksidasyon sirasinda kullanilan ekipmanlarin bazi 6zelliklerinin olmasi
gerekmektedir. Bu oOzellikler anodik oksidasyonun kalitesini ve ozelliklerini

etkilemektedir.
3.3.1. Anodik Oksidasyon Havuzu

Eloksal i¢in bir¢ok farkli malzemeden yapilmis havuzlar kullanilmaktadir.
Bunlardan en ¢ok kullanilanlar1 kursun, g¢elik, PVC ya da kauguk ile kaplanmig
kursun hatta sahip tahta, kursun hatta sahip beton ya da plastik malzemeden olan
havuzlar kullanilmaktadir. Hatta kursun kullanilan havuzlarda katot olarak da
kullanilmaktadirlar. Kursun ya da paslanmaz g¢elik gibi metal havuzlarda katotun
konumu 6nem tagimaktadir. Aksi takdirde, hiicre icerisinde kisa devre olmaktadir.
Yapilan ¢alismalarin sonuglarinda metal havuz kullanildiginda bazi problemler
ortaya c¢iktig1 saptanmistir. Bu problemlerden en cok karsilasilan, anot ile katot
arasindaki oraninin yakalanmasindaki giicliiktiir. Ayrica metal havuz komple iletken

oldugundan beklenmedik elektrik akislari olustugu durumlarda, oksit tabaka
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kalinliginin kontrolii zorlagsmaktadir. Oksit tabakasindaki kalinlik degisimleri de
renklendirme sirasinda belirginleserek farkli renk goriiniimlerine sebebiyet verir ki
bu durum genellikle tercih edilmeyen bir durumdur. Genellikle anodik oksidasyon
havuzunda PVC, poliproplen veya fiberglas gibi inert malzemeler tercih edilmektedir
[Sheasby et al., 1987], [Charles, 2007].

3.3.2. Katot

Anodik oksidasyon isleminde kullanilan katotlar; aliminyum, kursun, karbon,
platin veya paslanmaz gelik olabilmektedir. Aliminyumun bu malzemeler arasinda
daha yiiksek iletkenlik 6zelligine sahip olmasi anodik oksidasyon i¢in gerekli olan
enerji gereksinimleri azalttigindan kullaniminin artirilmasina neden olmustur
[Sheasby, 1987]. Anodik oksidasyon (eloksal) prosesinde anot katot orani g¢ok
onemlidir. Genellikle anot katot oran1 3:1 seklinde en iyi sonuglar vermektedir. Fakat
2:1 ve 2,5:1 oraninda kullananlarda bulunmaktadir. Ayrica katodun havuz igerisinde
yerlesimi de ¢ok onemlidir. Cozelti i¢erisinde katot parcasinin anot pargasindan daha
derin yerde olmamas1 gerekmektedir. Eger katot anoda nazaran daha derinlerde yer
alirsa, anot malzemesinin alt kisimlarindaki oksit tabakasinin kalinligi asir1 sekilde
olusmaktadir. Bu da renklendirme asamasinda farkli renklerin gériinmesine neden
olmaktadir hem de efektif yiizey alan1 kullanimi agisindan problem
yaratabilmektedir. Aliiminyum katotlar i¢in uygun alasim ve temperleme kosullar
da ¢ok onemlidir. Anodik oksidasyon i¢in tercih edilen en uygun aliiminyum katot
malzemesi; T-6 veya T-5 1s1l islemleri uygulanmis 6063 ve 6101 kalite aliiminyum
alasimlaridir. Asir1 yaslandirma 1s1l islemi olan T-52° ye maruz kalan aliiminyum
alagimlar1 asla tercih edilmemelidir. Ayrica katot malzemesi ile anot malzemesi
arasindaki uzakligmm belirli seviyelerde olmas: gerekmektedir. Aksi takdirde
beklenmedik oksit tabaka kalinliklart elde edilmektedir [Sheasby et al., 1987
Charles, 2007].

3.3.3. Elektrolit

Eloksal isleminde bir¢ok ¢esitte elektrolit mevcuttur. Endiistride en ¢ok
kullanilan elektrolitler ve elde edilen tabakalin 6zellikleri Tablo 3.1’de gosterilmistir.
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Tablo 3.1: Endiistride en ¢ok kullanilan elektrolit ¢esitleri.

Cesitli Eloksal Islemleri
Elektrolit | Konsantrasyon | Sicakhk I}klmv Voltaj Tabak?
Tipi g/l CC) Yogunlugu V) Kalinhg
(A/dm?) (nm)
S“gi‘t“k 150-200 18-20 1-2 12-22 | 530
S“;i?trlk 180-400 | (-5)-(+5) | 153 | 1570 | 25-125
Sulfurik-| 460 180 /5.10 | 10-20 | 1,220 | 12-25 | 535
Okzalik
Kromik 30-100 2555 | 01-1,0 | 30-70 2.8
S”L‘;‘I’isf"' 60-70 18-25 | 2030 | 35-75 | 15-35
Fosforik |  120-250 20-30 | 1.0-20 | 30-120 | 1-30
Borik 40-50 70-100 10  |50-5000| Max.0/5
Tartarik 20-40 70-80 20 | 120-150 | Max. 0,16

1927 yilinda Ingiltere’de ilk patenti alindigindan beri anodik oksidasyon
isleminde kullanilmaktadir. Bir¢ok {iilkede ¢esitli varyasyonlar1 seklinde patentleri
almmustir. Ik kullanildiginda %25 konsantrasyon derecelerinde kullanilirken
zamanla %10-20 seviyelerine, olusan tabakanin 6zelliklerine bagl olarak diismistiir.
Tiim endiistri bu cozelti ile yapilan oksidasyon isleminde direk akim (DC) gii¢
kaynag1 kullanmaktadir. Standart islemde akim yogunlugu 1-2 A/dm?, potansiyel ise
10-22 volt, banyo sicaklig1 ya da ¢ozelti sicakligi 15-24 C siire ise 60 dakikaya kadar
olmaktadir. Anodizasyon isleminden sonra eger isteniyor ise renklendirme daha
sonra tespit islemi gerceklestirilerek islem sonlandirilir [Sheashy et al., 1987].

Kullanim alanina bagli olarak istenen o6zellikler siilfiirik asit anodizasyonun da
farkli kosullarda anodizasyonun yapilmasini zorunlu kilmustir Tablo 3.2° de
goriilecegi tizere farkli kullamim alanlarinda farkli kosullarda siilfiirik asit
anodizasyonu verilmistir [Sheasby et al., 1987]. Anodik oksidasyon sonucu olusan
ylizey tabakasinin rengi ve kalinli§1 oksidasyon sirasindaki kosullarin yaninda taban
aliminyum alagiminin alasim elementi kompozisyonuna da baghdir. Genellikle
renksiz, saf bir ylizey elde edilir fakat yliksek mangan, silisyum igeren alasimlarda
sarims1, grimsi veya taba rengi almaktadir. Kalinlik azaldiginda transparanlik

artmaktadir.
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Tablo 3.2: Farkli Kullanim Alanlarindaki Uriinler I¢in Siilfiirik Asit Anodizasyonu

Kosullari.
Elektrolit Akim Yaklasik
Uriin Tioi Konsantrasyonu | Elektrolit Yoo 1111 . |Voltaj| film
un 1p (kiitlece % | Sicakhg (°C) ‘zi‘/‘ dr:)g“ (V) | kalnhig
H2S04) (nm)
Parlak 18-24 22-24 1,0-1,2 14-15| 30-35
Mimari 15-18 18-22 14-1,8 17-20 | 40-50
Sert 15-16 0-5 2030 |2550| 80+
Anodizasyon

Ayrica Siilfiirik asit elektroliti Al {izerinde asindirict tesir ettigi igin

birlstirilmis ya da kaynaklanmis pargalar i¢in kullanilamazlar [Cankut, 1976].

e Kromik asit

Cogunlukla kromik asit elektroliti % 3-% 10 oranindaki kromik asit, 25 C ile
55 'C arast bir sicaklikta, 30 V ile 70 V degerleri arasinda voltajlarda ve 30 ile 45 dk.
arasinda bir zamanda uygulanmaktadir. Kromik asit kullanilan anodik oksidasyon
sonucu olusan tabaka incedir (2-8 pm) ve siilfurik asit ile yapilan anodik
oksidasyonla kiyaslandiginda daha diisiik asnma direncine sahiptir. Ozellikle
korozyon direncinin arttiritlmasi istenilen savas gemilerinin boya tabanlarinda ve
denizcilik alanlarinda kullanilmaktadir [Hecker, 1994].

Kromik asit elektroliti kaynakla birlestirilen ve perginlenerek monte edilen
parcalarda kullanilabilir. Cogu alasim kromik asit ile anodizasyona uygundur.
Yiiksek silisyumlu kalip dokiim alasimlarda ve yiiksek yiiksek bakir alagimlari harig¢
kullanilabilir. Standartta %5 Cu, %7 Si veya %7,5 alasim elementlerinden daha
yiksek alasimlarda kullanilmaz. Ayrica altlik malzemedeki yorulma direnci
minimum diizeyde istenildiginde bu tip anotlama tercih edilir. Ayrica bu yontemi
avantajli kilan korozyon korumasinin iyi olmasidir. Kromik oksidasyon kompleks ve
zor durulanan pargalar i¢in ¢ok iyi bir se¢imdir. Clinkii diger anotlama metotlarinda
kullanilan stlfiirik aside oranla, kromik asit daha az koroziftir. Yani kromik asit daha
az korozyona neden olur. Ayrica kromik asit eloksali aliiminyum yiizeyinde
bulunabilecek catlak ve hatalar1 gosterdiginden ucak imali gibi énemli konuda bir

bakima kalite kontrol prosesi gorevi yapar. Daha yiiksek konsantrasyon (%10) daha
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yiiksek sicaklik (50 °C) ve 40 V sabit akim sartlarinda daha kalin ve opak tabaka elde

edilir.

¢ Okzalik asit

Ilk olarak Japonlar tarafindan bulunan daha sonra Almanlar tarafindan
gelistirilen okzalik asit elektroliti ile anodik oksidasyon elektroliti % 3 oraninda
oksalik asit, 24 °C ile 35 °C arasi bir sicaklikta, 30 ile 40 dakika arasinda bir
zamanda uygulanmaktadir. Alternatif akim veya dogru akim uygulanabilmektedir.
Geleneksel olarak uygulanan siilfiirik asit anodik oksidasyonuna kiyasla daha sert ve
daha yiiksek asinma direncine sahip yiizeyler elde edilebilmektedir. Karakteristik
olarak sarimsi bir renk olusturmaktadir. Silfiirik asit elektrolitine gére daha pahali
bir yontemdir igerdigi kimyasal ve gii¢ kaynag: tiiketimi agisindan fakat ¢cok inceden
60 um ye ulasan kaplama kalinliklar1 elde edilebilmektedir. Genellikle sert
anodizasyon kaplamalar elde edilmek amagl kullanilmaktadir [Sheasby et al., 1987].

e Fosforik asit

Fosforik asit elektroliti baslarda dekoratif uygulamalar igin kullaniyorken daha
sonra kisith bir alanda litografik plakalarin, etiketlerin boya tutma o6zelliklerini
gelistirmesi amacl kullanilmaya baslanmistir. % 12-% 25 oraninda fosforik asit, 20
OC ile 30 °C aras1 bir sicaklikta, 30 V ile 120 V degerleri arasinda voltajlarda ve 15
ile 30 dakika arasindaki bir zaman araliginda uygulanmaktadir. Anodik oksidasyon
sonucu olusan tabaka 1 pm ile 30 um arasinda degismektedir. Islem sonunda biiyiik
porlar olustugu icin ¢ok kisith bir kullanim alan1 mevcuttur. Genellikle adhesif

baglayici olarak kullanilmaktadir [Sheasby et al., 1987], [Hecker, 1994].

e Borik asit

Borik asit elektroliti % 4-% 5 oraninda borik asit, 70 °C ile 100 °C aras1 bir
sicaklikta, 50 V ile 5000 V arasindaki voltajlarda uygulanmaktadir. Sicak borik asit
¢ozelti icinde yapilan anodik oksidasyon sonucu, ince ve pordz olmayan bariyer oksit
tabakasi elde edilmektedir. Bu elektrolit ile yapilan eloksal tabakas1 gbzeneksiz bir
yapiya sahip oldugundan, bunlara "bariyer elektroliti" adi verilir. OKksit tabaka
kalinligi maksimum 0,5 pm mertebesinde olmaktadir. Kapasitorlerde yalitkan

ozelliginden dolay1 kullanilmaktadir [Hecker, 1994].
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o Siilfiirik/Oksalik asit

Siilfiirik asit oksalik asit elektroliti % 16- % 18 oraninda siilfiirik/oksalik asit
karistmi, 10 C-20 C sicaklik araliginda, 12 V ile 25 V arasinda uygulanmaktadir.
Anodik oksidasyon sonucu olusan tabakanin kalinhigr 5 pum-35 pum arasinda
degismektedir. Yiiksek akim yogunlugunun kullanildig: stilfiirik/oksalik asit karigimi

cozeltisinde ¢cok yogun sert oksit tabaka elde edilebilmektedir [Hecker, 1994].

¢ Organik asitler

90 g/l ile 100 g/l arasindaki oranlarda kullanilmaktadir. Ayrica igerisine
iletkenligi arttirmasi icin siilfiirik asit de eklenebilmektedir. 18 C-20 C sicaklik
araliginda ve 75 V degerlerine kadar uygulanabilmektedir. Koyu sari, bronz veya
siyah renk olarak elde edilebilen yiizeyler, 6zellikle mimari uygulamalarda tercih
edilmektedir. Alasim igerigine ve uygulanan anodik oksidasyon igerigine bagh
olarak farkli renkler elde edilebilmektedir. Ikincil bir renklendirme islemine ihtiyac
duyulmamaktadir. Olusturulan oksit tabakasi, kaplama islemlerindeki gibi son derece
sert ve yogun bir sekilde olusmaktadir. Tek bir asamada istenilen ozellikler elde
edilebilmesinin yaninda diisiik enerji tiiketimi, diisiik arag-gere¢ maliyeti, renk
esnekliginin genisligi, diizgiin renk dagilimi gibi nedenlerden dolay: yiiksek oranda

tercih edilmektedir [Hecker, 1994].

3.3.4. Sogutma ve Sicaklik Kontrol

Anodik oksidasyon prosesi sicakliga karst cok hassas oldugu icin banyo
sicakligr sicaklik degistiriciler veya sogutucular vasitasiyla siirekli kontrol edilir.
Anodik oksidasyon sirasinda elektrolitin sicakliginin kontrolii ¢cok dnemlidir. +1 °C
elektrolit sicakligi kontrol edilebilmelidir, oksit tabakasinin 06zelliklerinin
belirlenmesinde Onemlidir. Banyo sicakligmmin artmasi, oksit tabaka kalinliginin
azalmasina neden olur. Sistemden akim gectigi icin elektrolit sicaklig1 zamanla artar,
elektrolit igerisinde gerceklesen elektrokimyasal reaksiyonlar ekzotermik oldugu i¢in
elektrolitin sicakligi artar. Bu nedenle anodizasyon islemi boyunca olusan 1siy1
ortamdan uzaklastirmak i¢in sogutma yapilmalidir. Elektrolit sicakliginin ¢ok artmasi
akim yogunlugunu arttirarak oksit/elektrolit arayiizeyinde meydana gelen ¢dziinme

oraninmi arttirir [Sheasby et al., 1987]. Yiiksek elektrolit sicakligi oksit tabakasinin
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diizgiinliigiinii bozmasimnin yaninda mekaniksel dzelliklerini diisiirmektedir. Ornegin
yiiksek elektrolit sicakligi, ylizeyin hemen altinda porlari ¢ok fazla miktarda
biiyliterek, sertliginin azalmasimin yaninda asinma direncinin diismesine de neden
olmaktadir [Aerts et al., 2007]. Sogutma sistemleri elektrolitin igerisinde elektrolitin
temas alan1 igerisinde oldugunda sisteme zarar verebilmektedir. Ornegin kursun
borularla saglanan sogutma mekanizmalar1 elektrik alanmi etkilemekte ve farkl
boyutlarda oksit tabakalar1 elde edilebilmekteydi ya da katot olarak kullanilabilmekte
ve istenen uniform oksit tabakalar1 elde edilememekteydi. Yeni sistemler ile tankin
ya da banyonun disaridan sogutulmasinin elektrolitin sicakliginin disardan kontrolii
daha verimli ve saglikli olmaktadir [Charles, 2007]. Bu elektrolit sicaklik araligini
sabit tutmak i¢in islem sirasinda havuz etrafinda sogutma suyunun kullanilmasi

gerekmektedir.
3.3.5. Karistirma Islemi

Karistirma islemi elektrolit i¢in temel gereksinimlerden biridir. Diizgiin bir
oksit tabakasinin olusumu i¢in diizenli bir 1s1 yayilimi gereklidir. Anodik oksidasyon
sirasinda ekzotermik bir reaksiyon gerceklesmesi lokal olarak olusan yiiksek elektrolit
sicakliklar1 oksit tabakanin mekaniksel 6zeliklerini diigiirmektedir [Aerts et al., 2007].
Genellikle en ¢ok kullanilan hava ile karistirmadir, mekanik karistiricilardan yag vs.
gibi kirlilikler elektrolite karismadan temiz bir islem olmasindan dolay1 tercih edilir.
PVC ya da polypropylene borularla tankin ya da banyonun tabanindan bir kompresor
yardimiyla elektrolitin icerisine hava gonderilerek karisim saglanir. Karistirma,
debisi bir akis Olger ile ayarlanabilen havayla yapilmaktadir. Aksi halde kontrolsiiz
olur, bu da film kalinliginda farkliliklara neden olabilir [Sheasby et al., 1987].

3.3.6. Gii¢ Kaynagi

Anodik oksidasyonda kullanilan gili¢ kaynaklar1 hem alternatif akim hemde
sabit akim saglayarak kullanilmaktadir. Normal siilfiirik asit oksidasyonunda max. 24
V potansiyel saglayabilen giic kaynagi yeterlidir fakat kromik asit yada organik
asitler ile yapilacak olan anodizasyonda 60 yada 70 V gereklidir. Ayrica bariyer tipi

oksit filmler elde edilmek istendiginde sert anodizasyon icin de yiiksek potansiyel
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saglayabilen gii¢c kaynaklaria ihtiya¢ vardir. Gii¢ kaynagi cesitleri genellikle sabit
akimli yada sabit voltajli yada ayarlanabilir sinyal ¢ikislar1 ve programlanabilir gibi
ozellikleriyle anodik oksidasyonu daha kontrol edilebilir hale getirirler [Sheasby et
al., 1987], [Charles, 2007].

3.3.7. Askilar

Anodik oksidasyon banyolarinda baglant1 elemanlar1 ve askilar olarak en ¢ok
aliminyum ve titanyum malzemeleri kullanilmaktadir. Aliiminyum ask1 kullanilmak
istenildiginde iki alternatif mevcuttur. Bunlardan biri anodize edilen aliminyum
alasim ile aski malzemesinin alasimi ayni cinsten olmasi gerekmektedir. Yani alagim
tipi ve alasim Ozellikleri ayn1 olmalidir. Diger bir alternatif ise, bakir icermeyen
(2xxx) herhangi bir kalite aliiminyum alagiminin segilmesidir. 6063 ve 6061
aliminyum alagimlar1 aski malzemesi olarak miikkemmel o6zelliklere sahiptir
[Sheasby et al., 1987], [Henley, 1982], [Charles, 2007].

Aski malzemelerinin tamamen ¢o6zeltiden yalitilmas: gerekmektedir. Aksi
takdirde aski malzemesi de ¢ozelti ile reaksiyona girerek hem yiizeyinde oksit
tabakast olusturur hem de anodik oksidasyon sonucunda malzeme tizerinde
beklenilen 6zelliklerin saglanmasi giiglestirir. Yiizeyi kaplanmamis olan askilarda
olusan 12-15 um oksit tabakalar1 elektrik iletkenligini disiiriici 6zellige sahip olur
[Henley, 1982]. Titanyum malzemesinden yapilmis askilar pahali olmasina karsin
¢oOzelti igerisinde reaksiyona girmezler. Endiistride de c¢ogunluklar ticari saflikta
titanyum askilar ve ayiricilar kullanilmaktadir. Herhangi bir sekilde yalitma islemine
gerek duyulmamaktadir. Titanyumdan yapilmis aski malzemeleri diisiik ¢ozelti
sicakligr ve yiiksek voltajda yapilan sert anodik oksidasyon islemi i¢in uygun
degildir. Titanyum diisiik sicakliklarda diisiik iletkenlige sahip oldugundan
isinmaktadir ve bagli oldugu aliiminyum malzeme iizerinde yaniklara sebebiyet
vermektedir [Henley, 1982], [Charles, 2007]. Ayrica askilarin dizaynlar1 asili olan
aliminyum pargalarinin birbirlerine sallanarak ¢arpmamasina ya da temas etmesine
izin vermeyecek sekilde tasarlanmalidir. Ayirici ya da askilar aliiminyum
malzemenin katota esit mesafede olacak sekilde durmasma olanak saglamalidir

[Henley, 1982].
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3.4. Anodik Oksidasyon Islemi

Anodik oksidasyon islemi birgok asamadan olusur. Bu asamalar nihai iiriiniin
Ozelliklerinin olusumunda Oonem tasir. Genel olarak anodizasyona ugramis metalin
ozelliklerini aliminyumun alagim tipi, eloksal oncesi islemleri, anodizasyon islemi
esnasindaki 6zellikler ve anodizasyon sonrasi islemler belirler [Henley, 1982].

Ornegin aliiminyum alasim tipi olarak; yiiksek oranda bakir igeren aliiminyum
alasimlarinda (2xxx serisi), yiiksek oranda Oz gazi oksit tabakaya girerek bosluklara
neden olmaktadir. Bu yiizden anodik oksidasyon sonrasi yetersiz bir anodik filmi
tabakast olusmaktadir. 2xxx serisi aliminyum alasimlarinin anodik oksidasyon
sonrasi elde edilen oksit tabaka yapisi, saf alagimlarin anodik oksidasyon sonrasi
oksit tabakasi ile karsilagtirildiginda korozyon dayanimimi daha az oldugu
bilinmektedir [Web 2, 1997]. Anodik oksidasyon ile {iniform ve iyi bir goriiniim elde
etmek icin yilizey hatalarindan, bulanik goriintiilerden ve renk ton farklarindan
kaginilmasi gerekmektedir.

Bir¢ok ylizey islem prosesi Oncesinde, ylizeyi hazirlamak amaciyla, "yiizey
Onislemleri (yiizey hazirlama)" uygulanir. Yiizey Onislemleri ile, ylizeyin dekoratif
goriinimii degistirilebilecegi gibi, esas ylizey islemle olusturulacak tabakanin iyi
tutunmasi i¢in yiizeyin tutunma kabiliyeti gelistirilebilir. Aliiminyum alasimlara
uygulanan en onemli yiizey islemlerden birisi olan "eloksal" (anodik oksidasyon /
anodizasyon) Oncesi ylizeyin hazirlanmasi biiylik énem tasir [Web 2, 1997]. Bir

anodik oksidasyon boyunca gerceklesen islemler asagidaki gibidir:
3.4.1. Yiizeyin Hazirlanmasi Islemi

Anodik oksidasyon isleminde yiizeyin temiz olmasi ¢ok 6nemlidir. Bu nedenle
ylizeyin oksidasyondan oOnce bazi islemlerle hazirlanmasi gerekir. Anodik
oksidasyon Oncesi 6n igslemler genel olarak iki amagla yapilir. Birincisi, iiretimden
gelen hadde yagi, gres yagi gibi organik maddelerin uzaklastirilmasi, ikincisi 0ksit
katmani, pas ve diger korozyon iriinleri gibi anorganik maddelerin
uzaklagtirilmasidir. Bu iki iglem duruma gore birkag kez tekrarlanabilir.

Yiizeyin hazirlanmasi islemi 2 ye ayrilir. Mekanik 6n yiizey hazirlama ve

kimyasal 6n yiizey hazirlamadir.
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3.4.1.1. Mekanik On Yiizey Hazirlama islemi

Mekanik islemler arasinda polisaj (parlatma), satinaj, capak alma, veya
kumlama gibi islemler bulunur. Capak alma ve kumlama gibi islemler biiyiik
parcalardan daha ziyade kiiciik boyuttaki parcalar i¢in uygulanir. Bunlar, dograma
aksesuarlari, kapi/pencere kollari, denizcilik sektoriinde yat, tekne gibi araglar igin
aksesuarlar ve gesitli kullanimlar i¢in dokiim parcalar gibi triinlerdir. Polisaj ve
satinaj islemleri ise genellikle profillere uygulanir. Polisaj isleminde 6zel tekstilden
(bez) yapilan firgalar, satinaj isleminde ise paslanmaz celik tellerden yapilan fircalar
kullanilir. Yapilacak isin kapasitesine ve yiizey kalitesine gore imal edilmis, 2-4-6-8
sira paslanmaz ¢elik ve 0zel plastik firgalara sahip satinaj makineleri kullanilarak
profiller, kullanilan makineye gore tek tek veya birkagi bir arada olacak sekilde
islemden gegirilir. Polisaj isleminde de, makina tipine bagli olarak kat1 veya siv1 bir
cila kullanilir. Yapilacak isin kapasite ve durumuna gore iki veya tek firca takimli
yar1 otomatik polisaj makinalar1 kat1 veya siv1 polisaj (parlatma) cilasi kullanabilir.
Kullanilacak fir¢a cinsi de yapilacak ise gore segilir. Polisaj islemi sonunda parlak
bir yiizey elde edilir. Satinaj islemi sonucunda ise, 6zellikle ekstriizyon ¢izgilerini
kamufle etme, kaybetmek amacina yonelik, kullanilan fir¢a tellerinin kalinligina
bagl olarak, yiizeyde hafif ¢izgiler ve hatlar olusturulur. Gerek kiigiik parga, gerekse
de profillere uygulanan bir baska islem de zimparalamadir. Zimparalama ile 6zel
zimpara sgeritleri kullanilarak, zimparanin grid (tane) biiyiikliigiine bagli olarak,
ylizeyde sade veya cesitli tekstlir gorlintiileri olusturulur. Zimpara ile aliiminyum
temas yiizeyinde sivi veya kati bir yaglayict olmasi gerekir. Biitiin mekanik
islemlerin sonucunda, yiizeyden kaldirilan metal tabakasi ve kullanilan cila ya da
yaglar nedeniyle yiizeyde bir miktar yagi parca kalintilar1 yapisip kalabilir. Bu islem
sonrast kalintilar, yag alma banyolarindaki kimyasallarla temizlenebilir. Kumlama
islemi ile mat yiizey eldesindeki kostikleme isleminin siiresi 5-10 kat azalmakta ve
boylece kimyasal sarfinda, atik su aritiminda ve 1sitma enerjisinde tasarruf
saglanmaktadir.

Bu islem ile yapida kazanilan en oOnemli ozellik, kostikleme ile yapilan
matlagtirma sonrasinda ortaya ¢ikabilen yapisal ¢izgi ve galvanizleme etkisi gibi

ylizey kusurlari, kumlama isleminde gériilmemektedir [Web 2, 1997].
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3.4.1.2. Kimyasal On Yiizey Hazirlama islemi

Kimyasal oOnislemler, iiriinde istenilen yiizey goriiniimiine gore segilir. Mat
ylzey elde etmek icin sodyum-hidroksit iceren eriyiklerde daglama (kostikleme)
yapilir. Ayrica, paslanmaz ¢elik mini bilyelerin kumlama islemiyle 6zel bir makine
tarafindan alliminyum ylizeyine piuskiirtiilmesiyle mat yilizey elde edilmektedir.
Kostikleme ile elde edilen mat yiizeyde goriilebilen yapisal ¢izgiler (structural
streaking) ve galvaniz goriintlisii gibi daglama kusurlar1 kumlama yontemiyle elde
edilen mat yiizeyde goriilmez. Bu nedenle giiniimiizde kumlama yontemi daha ¢ok
tercih edilmektedir. Parlak yiizey eldesi i¢in de asit igeren eriyiklerle kimyasal
daldirma veya elekrokimyasal parlatma metodlar1 uygulanir. Parlatma i¢in kullanilan
eriyiklerde, fosforik, siilfiirik, nitrik, kromik asitlerin tamami veya birkagi
bulunabilir. Kimyasal oOnislemler, birka¢ etaptan olusur. Matlastirmaya yonelik
kostikleme veya parlatma iglemlerinden 6nce, yiizeye asindirici tesirde bulunmayan
bir temizleyici (yag alma) islem uygulanir. Kostikleme veya parlatma islemini ise,
ylzeyde olusacak reaksiyon kalintilarin1 temizlemeye yonelik bir asitle temizleme
islemi takip eder. Asitle temizleme (desmut) eriyiklerinde nitrik asit ve florlirler
bulunabilir [Web 2, 1997]. Her kimyasal islem banyosundan sonra durulama
banyosu vardir. Kimyasal islemlerinden sonra malzemenin siiziilmesi ve dolayisiyla

da banyolara kirlilik tasinmamasi agilarindan 6zen gosterilmesi 6nemlidir.

3.4.1.2.1. Yag alma

Genellikle, yag alma eriyikleri, su-esasl eriyikler olup, karbonat, fosfat, 1slatici
ajan ve bazen de bir kompleks yapici iceren bazik eriyiklerdir. Oda sicakliginda
calisan, bazi hidrokarbon eriticiler igceren organik esasli yag alicilar, ozellikle
mekanik yontemle parlatilmig yiizeylerdeki polisaj cilasini temizlemekte yetersiz
olurlar. Ayrica, attk su iginde bulunacak hidrokarbonlar nedeniyle de tercih

edilmezler.

3.4.1.2.2. Asindirma (Daglama/Matlastirma)

Altiminyum yiizeyinin matlastirilmasi i¢in genelde sud-kostik igeren eriyikler

kullanilir ve bu igleme “kostikleme”, “daglama”, “matlastirma” denilebilmektedir.
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Kostik banyosu, dekoratif iiriinler i¢in %4-10 yada daha fazla kostik soda (NaOH)
iceren 40-90 °C arasinda kullanilarak calismaktadir. Ilave yag coziicii yada
kimyasallarla birlikte genellikle 60 °C civarinda calisir [Sheasby et al, 1987].
Reaksiyon sonucunda, yiizey alanimmin her metrekaresinden 80-120 gr aliiminyum
¢cOziinerek eriyige geger. Eriyige gecen aliiminyum denge konsantrasyonunu
astiginda, banyo dibine ¢okelir. Kostik banyolarinda, aliiminyum konsantrasyonu
onemlidir ve kontrol edilmelidir. Eriyik igindeki serbest sodyum hidroksitin
alliminyuma orani, banyo dibinde ¢okelti olusmamasi yoniinden biiyiikk 6nem tagir.
Yiizeyde, "galvaniz" etkisinin goriinmemesi i¢in, matlastirma banyosunun c¢inko
konsantrasyonu da gézaltinda tutulmalidir [Web 2, 1997].

Kimyasal matlastirmanin daha kisa siirede yapilmasi, eloksal isleminden 6nce
"kumlama prosesi" ile miimkiin olmaktadir. Boylece hem kostikle daglama
stiresinden, hem de kullanilan kimyasallardan (islem ve endiistriyel atiksu aritimi
i¢cin) tasarruf saglanmakta ve eloksal sonrasinda ortaya g¢ikabilen yapisal ¢izgi ve
galvaniz goriintiisii engellenmektedir [Web 2, 1997].

Daglama islemiyle ylizeye mat bir goriintii verilir. Teorikte daglama soliisyonu
icerisinde meydana gelen reaksiyonlar sirasiyla, daglama reaksiyonu, sodyum
alliminatin ¢6ziinme reaksiyonu ve aliiminyum hidroksitin ayrisma reaksiyonu olmak

tizere, asagida verilmektedir [Web 1, 2012], [Cook et al., 1995].

2Al + 2NaOH + 2H,0 — 2NaAlO; + 3H2 (3.1)
NaAlO2 + 2H20 — NaOH + Al (OH)3 (3.2)
2Al(OH)3 — Al203 + 3H20 (3.3)

Daglama isleminde sodyum hidroksit bazli soliisyonlar kullanilarak metal
ylizeyler daglanir ve yiizeye mat bir goriintii verilir. Soliisyon ile aliiminyum yiizeyi
arasindaki reaksiyon, farkli elektrokimyasal ozelliklere sahip aliminyum matris ve
disperse olan intermetalik bilesiklerine baglidir. Bunun en tipik 6rnegi galvanize
olmus saclardir. Cinko kaplama c¢elige nazaran elektrokimyasal olarak daha aktif
oldugundan ¢elikten Once tercihen ¢oziillerek onu kimyasal etkilere karsi

korumaktadir.
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Daglama orani; soliisyon igerisindeki kostik soda (NaOH-sodyum hidroksit)
konsantrasyonuna, sicakliga ve AI®* iyonlarina baghdir. Eger AI®* iyonlar yiiksek
konsantrasyon miktarna ulasirlarsa soliisyonun etkinligi azalmaktadir. Cozelti
icerisindeki diger iyonlarin varli1 da yiizeyde hatalara neden olmaktadir. Cozeltiyi
kirleten iyonlarla basa ¢ikmanin yolu, silirekli bir kontrolle, etkinligini azalan
¢ozeltinin yerine yenisi ilave edilmesidir.

Daglama asamasinda son iirlinliin goriinlisii belirlenmektedir. Eger daglama
islemi yeteri kadar yapilmazsa, sonraki islemler olan eloksal veya renklendirme

islemlerinin malzemeye bir katkist olmayacaktir [Furneaux, 2006].
3.4.1.2.3. Notralizasyon

Daglanan pargalar asidik bir banyo igerisine daldirilir. NaOH (sodyum
hidroksit) igerisinde ¢oziinmeden kalan yiizey tortular1 bu asit ¢ozeltisi igerisinde
¢Oziinmeye ugrarlar. Daldirma islemiyle Al yilizeyinde olusan reaksiyon iiriinlerinin
giderilmesi saglanir. Ayrica asit deoksidan ile anodik oksidasyon banyosunu kirleten
alliminyum alasim metalik bilesenleri (bakir, demir, mangan, silisyum) uzaklastirilir.
Eger bu metalik bilesenler soliisyondan uzaklastirilmazsa bitmis {iriinlerinin
yiizeyinde karamsi bir filme neden olmaktadir [Hecker, 1994], [Furneaux, 2006]. Bu
amagla en yaygin kullanilan banyo, oda sicakliginda ¢alisan ve hacimsel olarak %30-
50 konsantrasyonda nitrik asit igeren banyodur. 6063 alasiminin kostikle
matlastirllmasindan sonraki yiizey temizligi icin, siilfiirik asit iceren atik eloksal
eriyigi de kullanilabilir. Bu eriyige, diisiik konsantrasyonda bir oksitleyici asit veya
bilesik 1ilave edilmesi, aliiminyum yilizeyinde korozyon olusmamasi i¢in

onerilmektedir. [Web 2, 1997].
3.4.2. Anodik Oksidasyon Islemi Uygulanmasi

Adindan da anlasildigi gibi Aliiminyum pargalar, yani elokse edilecek, “anodik
oksidasyona” tabi tutulacak parcalar anoda asilir. Aliiminyum, dogru akim giic
kaynagmin pozitif ucuna (anoda) baglanir. Kaynagin negatif ucuna (katoda) ise,
kursun, paslanmaz celik, platin, nikel ya da anodizasyon banyosu ile reaksiyona
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girmeyecek (inert) herhangi bir iletken baglanir. Sekil 3.1°de anodik oksidasyon

islemi sematik gosterimi verilmistir.

Giic Kaynad:

“ ' Elektrolit -

Al - Anot Katot

_ =

Sekil 3.1: Anodik oksidasyon prosesi sematik gosterimi.

Sekil 3.1°de anodizasyon banyosundaki asidik ¢ozelti i¢inden elektrik akimi
gecirilmesiyle, anottan katota dogru elektron akisi baslar ve c¢esitli kimyasal
reaksiyonlarla beraber metal yiizeyde ince bariyer oksit tabakasi, onun tlizerinde de
gozenekli ve kalin oksit tabakasi gelisir [Berk, 2004], [Sheasby et al., 1987],
[Henley, 1982].

Katot ve anot arasinda hareket eden elektrik akiminin elektrolitin igerisindeki
ornegin siilfiirik asidi parcalamasiyla iki aliiminyum iyonu ile ii¢ oksijen iyonunun
birlesmesi ile aliiminyum iizerine Al203 (Aliiminyum oksit) olusmasi kisaca eloksal
tabakasinin olugsma reaksiyonudur.

Bu reaksiyon esnasinda hidrojen gazi ortaya ¢ikar.

2Al + 3H20 — Al20s+ 3H2  (Toplam Reaksiyon) (3.4)

Anodik oksidasyon hiicresi igerisine akim verildiginde stlfiirik asit ve su
ayrigmaya baglar. Esitlik (3.5) ve esitlik (3.6) da ayrisma reaksiyonlari verilmistir.
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H2S04 — 2H" + SO4* (3.5)
2H20 —4 H* + 027 + 2¢ (3.6)

Pargalanma sonucu olusan H* iyonlar1 + yiiklii olduklari i¢in eksi yiiklii katoda

giderek hidrojen gazina indirgenir. Indirgenme reaksiyonu esitlik (3.7)’de verilmistir.
2H" + 2e” — H(g) (3.7)

Bu arada negatif yiiklii anyonlar (hidroksit(OH"), siilfat(SO4%), oksit (02%) )
arti ylikli anoda dogru yonelirler. Akimin anot ve katotdan geg¢mesiyle olusan
elektriksel yiik, aliminyum metalinin ¢6ziinerek pozitif yiikli aliiminyum iyonlari
(AI¥") olusturmasina neden olur. Olusan AI®" iyonlar1 yiizeyde oksit/hidroksit
Iyonlar ile reaksiyona girerek aliiminyum oksit formu olusturmaktadir. Anotta
gerceklesen reaksiyonlar, hem metal/oksit ara yilizeyinde hem de oksit/elektrolit ara
yiizeyinde gergeklesmektedir. Sekil 3.2°de sematik olarak gosterilmistir. OKksit
olusumu bir yandan devam ederken diger bir yandan da ¢dziinmesi olarak devam
etmektedir [Web 3, 2002], [Web 4, 2012], [Thompson et al., 2002]. Buna gore
olusan reaksiyonlar esitlik (3.7), esitlik (3.8) ve esitlik (3.9)°da ki gibidir [Web 3,
2002].

Metal/oksit ara yiizeyinde oksijen anyonlari ile aliiminyumun reaksiyonu

esitlik (3.8)” de gosterilmistir.
4AI" + 302" +6e” — 2A1203 (3.8)

Oksijen anyonlar1 metal/oksit araylizeyinden igeriye dogru girerek,
aliminyumla reaksiyona girer ve oksit olustururlar. Oksit/elektrolit ara yiizeyinde

aliminyum katyonlari ile suyun reaksiyonu esitlik (3.9)’da gosterilmistir.
2AP* + 3H,0— Al203 + 6H* (3.9)

Altiminyum katyonlar1 anottan disar1 dogru hareket ederek, oksit/elektrolit ara

ylizeyinde suyla reaksiyona girer ve yiizeyde oksit olustururlar.
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Altiminanin elektrolit igerisine ¢oOziinme reaksiyonu esitlik (3.10)’da

gosterilmistir.

Al,03 + 6H" — 2A1* + 3H20 (3.10)
Al AlC; elektrolit
DE- - —_

AP

Sekil 3.2: Oksit tabakasindan iyon gegisinin sematik goriiniimii.

Sekil 3.2 de goriildiigii iizere AI** ve O iyonlarmin gegisleri metal oksit ara
yiizeylerinde meydana gelmektedir [Web 3, 2002].

Oksit tabakanin dis kismimin % 12-15°lik bir kisminda siilfat iyonlar1 (SO4%)
mevcuttur. %15°1lik kisminda H20 ve %72‘lik kismint Al203 olusturur [Sheasby et
al., 1987]. Siilfat iyonlarinin oksit yapisi icerisinde oran olarak azhigi, 0% ve AP*
iyonlarmin SO4%" ne nazaran hareketliliklerinin fazla olusundandir. Siilfat iyonlarimnin
varhigi hidrojen iyonlarinin hareketini kolaylagtirmakta ve hiicre potansiyelini
azaltmaktadir [Web 4, 2012]. Fakat oksit kompozisyonu igerisinde Al203, (S04%),
H20 ve Al2 (SO4)3 miktar1 tamamen elektrolitin ve sonrasinda yapilacak olan tespit
islemini kompozisyonuna ve dzelliklerine baglidir [Sheasby et al., 1987].

Eloksal ¢ogunlukla % 15’lik siilfiirik asit ¢ozeltisinin igerisinde, 18-20 °C
arasinda uygulanmaktadir. Elektroliz sirasinda 1s1 ortaya ¢ikar ve elektrolitin
sicakligint sabit tutmak i¢in bu 1sinin iglem ortamindan alinmasi elektrolitin
sogutulmasi gerekir. Tiim elektrokimyasal reaksiyonlarda oldugu gibi, yiizeyde

olusturulan oksit tabakasi akim ve zamanin bir fonksiyonu olarak degismektedir.
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Anodizasyon, aliminyumun metalik goriiniisiiniin korundugu tek yiizey
islemidir. Anodik kaplamalar kii¢iik ve muntazam goézeneklidir. Gozenek boyutu
genelde anodizasyon voltajina baghdir ve tipik olarak 1 nm/volt mertebesindedir.
Degisik elektrolitlerin kullanimi 10~250 nm capinda gozenek elde etmeyi miimkiin
kilar. 102-105/m? diizeyinde gozenek yogunlugu elde edilebilir ve 100 um’a erisen
kalinlikta anodik kaplamalar iiretilebilir [Sheasby et al., 1987].

Ayrica eloksal isleminde katodun konumu da ¢ok Onemlidir ve genellikle
biiyiik kesitler olarak tercih edilir.

Asit  konsantrasyonu ve aliiminyum miktart titrasyon islemiyle
belirlenmektedir. Cozelti klor, flor, demir, bakir gibi kirleticilerden uzak tutulmalidir.
Cozeltideki aliiminyum miktar1 yaklasik olarak 5 g/lt ile 15 g/t arasinda olmalidir.
Daha yiiksek konsantrasyonlar da eloksal i¢in gerekli olan voltaj degeri artar ve artan
voltaj degeri de banyonun isinmasina neden olur. Daha diisiik konsantrasyonlar da
ise ¢ozelti icerisindeki iletkenlik azalmaktadir [Hecker, 1994].

Anodik oksidasyon tabakasinin olusum mekanizmasi, metal ylizeyindeki filmin
katman seklinde kaplanmasi degil oksitlenmesidir. Metal bir yandan yiizeyden

¢oziinlirken bir yandan oksitlenir [Furneaux, 2006].

3.4.3. Renklendirme

Eloksal isleminden sonra renkli yiizey istenen durumlarda renklendirme
islemine gegilir. Elektrolitik renklendirmede banyo kimyasali olarak bazi metal
tuzlarinin sulu ¢ozeltisi kullanilir ve elektroliz yoluyla renklendirme yapildigindan
banyo c¢evresinde ve orta bolgesinde katotlar bulunur. Genellikle aliiminyum
banyoya konuldugunda alternatif akim kullanilir. Cozelti i¢indeki metal iyonlar
harekete gecerek eloksal tabakasina nufiis ederler. Bu yontemde absorbsiyon yerine
elektriksel gii¢c kullanildigindan renk verici pigmentler tabakanin en derin sinirina
ylizey ile eloksal tabakasi ara siirina kadar inerler. Boylece, elektrolitik yontemle
elde edilen renkler daldirma yontemi ile elde edilen renklere oranla fiziksel ve
kimyasal etkilere karsi1 ¢cok daha dayaniklidir. En c¢ok kullanilan elektrolitik
renklendirme banyosu kalay siilfat ile hazirlanan anolok renklendirme banyosudur.
Kalay banyosunun en biiyilk avantaji tniform akim dagilimidir. Elektrolitik
renklendirme isleminde renk tonlarinda farklilik olmamasi i¢in baslangigtan itibaren

dikkat edilmesi gereken iletkenlik ve kontaklama iyi olmali, montaj malzemeleri yani
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askilar ve kelepgeler aliiminyumdan yapilmis olmali ya da titanyum, kontrollerin
hassas olmast igin elektrolitin kimyasala yapisi standart olmalidir. Uniform bir renk
elde edebilmek i¢in eloksal tabakasinin homojen olmasi gerekmektedir.
Renklendirmeden sonra akim kesilir kesilmez en kisa slirede numuneler elektrolitten

¢ikartilmali ve fazla bekletilmeden notr suda yikanmalidir [Sheasby et al., 1987].
3.4.4. Tespit Islemi

Renklendirme isleminin ardindan tespit islemi oksit tabakasinda olusan
gozenekli yapida gozeneklerin kapatilarak boya pigmentleri varsa daha uzun siire
tutma, korozyon ve asinmaya karsi daha dayanikli bir yap: elde etmek amaciyla
yapilir. Tespit isleminde en basit olan1 ve genel kullanilan1 olarak 90-100 °C
araliginda sicakliga sahip deionize su icerisine 20-30 dk. siiresince batirilmasidir.
Tespit islemi sirasinda oksit tabakanin hidrotasyona ugradigi Al2Os’un bir kisminin
monohidrata bohemit-alimina (a-Al203.H20) yapiya ¢evrilmesinin tabakadaki
gozenekleri kapattigi belirlenmistir [Cankut, 1976], [Furneaux, 2006], [Web 4,
2012]. Tespit islemi sirasinda gergeklesen reaksiyon esitlik (3.11)’de verilmistir.

Al203 + H20 — Al20s. H20 (3.11)

Bohemit aliimina (Al203.H20) sert ve saydam bir yapidir ve aliiminaya (Al203)
nazaran hacimce daha biiyiiktiir. Bohemit yapisinin olugmasi esnasinda hacim
biiyiimesinden dolay1 porlar kapanmaktadir [Furneaux, 2006].

Eloksal yapilmis yiizeylerin korozyona direngleri, tespit islemine baglidir [Hao,
2000]. Tespit islemi yetersiz bir siirede gergeklesirse, porlar yeterince kapanamaz ve
korozyona kars1 direng azalir. Yapilan caligmalara gore, eloksal uygulanmig
ylizeylerin tespit islemi 15 dakika oldugu durumlarda H* ve CI iyonlarin sebep
oldugu oyuklanma korozyonuna karsi diren¢ artmaktadir. Tespit islemi genel olarak

2 farkli yontemle yapilmaktadir [Hecker, 1994], [Furneaux, 2006].

3.4.4.1. Sicak (Hidrotermal) Tespit

Sicak tespit islemi kaynama derecesindeki saf su ile uygulanmaktadir. Suyun

pH degeri yaklasik 5,5-6,5 arasinda bulunmali (asetik asit/amonyak kullanilarak
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ayarlanir) ve eloksal kalinliginin her mikronu i¢in 2 dakika beklenmelidir. Baz1 katki
maddeleri ile bu siire mikron basina 1 dakikaya kadar indirilebilir. Bu maddeler
genellikle Nikel esasl bilesiklerdir, bununla birlikte daha ¢evreci zararsiz maddeler
de gelistirilmektedir.

Iyi bir tespit islemi sonrasinda, eloksal tabakasmin yiizeyinde beyaz bir toz
tabakasi olusur. Bu tabakanin silinerek temizlenmesi zahmetli bir islem oldugundan,
tespit banyosuna ilave edilecek bazi maddeler ile 6nlenmesi tercih edilmektedir.
Ancak, tespit islemi kalitesinin bozulmamasi i¢in, bu katki maddelerinin miktar1 ve
ilave zamani dikkatle takip edilmelidir. Daha ender kullanilan bir sicak tespit islemi

yontemi de "su buhar1" kullanmaktir [Hanci, 2009].

3.4.4.2. Soguk (Emprenye) Tespit

Bu metotta, deiyonize su ile birlikte nikel siilfat veya nikel floriir esash
kimyasal bilesiklerin olusturdugu bir ¢dzelti kullanilir. islem sicakligi 20-30 ° C,
stiresi mikron bagina bir dakikadir. Ancak, yapilan testler ve tecriibeler sonucunda,
soguk tespitin, sicak tespit kadar iyi sonu¢ vermediginin anlagilmasi iizerine, soguk
tespitten sonra, 60-70 ° C sicaklikta bulunan su banyosunda tutulmasi ile daha iyi
sonuclar elde edildigi anlasilmistir. Soguk tespitte, banyonun kontrolii, 6zellikle
natiirel (beyaz) eloksalda renklenme olusmamasi agisindan (yesil), onem tasir.

Eloksal tespit isleminin sicak veya soguk iglemlerden hangisi ile yapilacagi,
enerji ve kimyasal madde maliyetlerinin kiyaslanmasi, kalite faktérii ve tesisin

giinliik ¢alisma saati géz 6niinde tutularak belirlenmelidir [Web 2, 1997].

3.5. Anodik Oksidasyon Yapisi

Anodik oksidasyon sonucu olusan oksit film 2 tabakadan olugsmaktadir. En tist
diizeyde porlu aliiminyum metalinin tabanina dogru biiyiiyen ince yogun ve yalitkan
tabaka, digeri ise ¢esitli farkli isimlerle adlandirilan aktif, bariyer tabaka denilen ¢ok
ince yaklasik toplam film tabakasi kalinliginin yiizde 0,1 ile 2 si arasinda kalinliga
sahip tabakadir. Bu tabakanin kalinlig1 anodik oksidasyonun yapildigi elektrolitin
tipine, islemin sartlarina baghdir. Bariyer tabakasi ayn1 atmosferik kosullarda olusan

dogal aliiminyum oksit tabakasi gibi olusur iizerindeki porlu tabaka ise kimyasal
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kompozisyonu ile ayrilmistir [Sheasby et al., 1987]. ideal bir anodik oksit tabakasi

yapis1 sematik gosterimi Sekil 3.3’de gosterilmistir.

Sekil 3.3: ideal anodik oksit tabakas1 sematik gériiniimii.

Anodik oksit tabakas1 Sekil 3.3’de goriildiigii gibi, metal iizerinde meydana
gelen cok ince, gdzeneksiz bariyer tabaka ve onun iizerinde gelisen daha kalin,
gozenekli bir yapidadir [Runge et al., 2000], [Web 5, 2006].

Yiiksek sicaklik ve diisik akim yogunluklarinda ya da diisiik elektrolit
konsanstrasyonlarinda uygulanan anodizasyon sonucu yiizeyde ince ve pordz bir
oksit tabakasi olusurken, bunun aksine diigiik sicaklik ve yiiksek akim
yogunluklarinda ise sert ve yogun bir oksit tabakasi olusmaktadir [Henley, 1982],
[Web 3, 2002].

3.5.1. Anodik Oksidasyon Tabakasinin Gelisimi

Anodik oksidasyon baslar baglamaz ilk olarak bariyer tabakasi olusur. Bariyer
tabaka kalinhigi, 20 °C’de %I15’1lik siilfiirik asit elektroliti ile gergeklestirilen
anodizasyonda, yaklasik 4,5 saniye icinde maksimum degerine ulasacak sekilde hizla
artar. Bu siiregte elektrolitin ¢6zme hizi, tabakanin olusma hizim1 geger. ~25 sn.
sonunda kalinliktaki degisiklikler sona erer ve anodizasyonun kalan siiresi boyunca
bariyer tabaka kalinliginda herhangi bir degisme olmaz [Sheashy et al., 1987].

Bariyer oksit tabakasinin olusumundan sonra “pordz oksit tabakasi” olusmaya

baslar. Bariyer oksit tabakasi sahip oldugu yiiksek elektriksel direncinden dolayzi,
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elektrolit hiicre igerisinde uygulanan voltaji azaltmaktadir. Bu asamadayken oksit
tabakasinin kalinligi ancak maksimum 1 pm mertebelere kadar ulagmaktadir.
Dielektrik stabilitesi bariyer oksit tabakasinin daha fazla biiyiimesine izin
vermemektedir. Dielektrik stabilitesi kullanilan elektrolite ve uygulanan voltaja bagh
olarak degismektedir. Bariyer tabakanin kalinligiin artmamaya baglamasindan
sonra, tabakada kanallar, bosluklar olusmaktadir ve elektrik alan kanallarin arasindan
iyonlarin gegmesini saglayarak pordz oksit olusumuna neden olur [Amin et al.,
2002]. Poroz oksit tabakasinin asit ¢ozeltisi ile ¢6ziinme reaksiyonu esitlik (3.12)’de

verilmistir.

Al203 + 6H" — 2A1" + 3H20 (3.12)

Bu reaksiyon sonrasinda AIP* iyonlar1 ¢ozeltiye gecerler. Anotta olusan
reaksiyon sonucu H* iyonlar1 oksit tabakasi yaninda yiiksek konsantrasyona sahiptir
[Web 4, 2012]. Anodizasyon da elektrolit sicakligin artmasiyla akim yogunlugu da
artar. Yalniz bu akim yogunlugunun artmasiyla olusan filmin kalinligimin siirekli
artmas1 anlamma gelmemektedir. Ciinkii elektrolit sicakliginin artmasiyla aym
zamanda elektrolit/oksit ara yiizeyinde ¢oziinmeler meydana gelmektedir [Sheasby et
al., 1987], [Henley, 1982], [Web 3, 2002]. Eger elektrolit sicaklig1 ¢ok artarsa,
elektrolit/oksit ara ylizeyindeki ¢oziinme hiz1 oksit olusumundan daha fazla
olmaktadir [Thompson et al., 1999]. W. Baumann bariyer tabakasinda olusan
¢oziinmeyi hipotezinde kaplama olusmaya basladiginda tabakanin altindaki kisimda
kalan bolgeye aktif tabaka demistir. Gozeneklerin altindaki aktif tabaka iizerine bir
buhar filmin varligin1 6ne stirmiistiir. Bu bolgede akimin gegisiyle olusan 1sidan
kaynakli, oksijen iyonlari akimin olusturdugu sicaklik ile birlikte gaz-elektrolit ara
yiizeyinde yeterli potansiyel saglandigi siirece oksijen iyonlar1 bu aktif taban
noktalarindan zig-zaglar ¢izerek akimi tasiyici olur, alliminyuma ulasir, olusurken
¢oziinmeler meydana getirerek gozenekler olusturur [Sheasby et al., 1987]. Oksit
tabaka kalinlig1, oksit tabaka sertligi ve oksit tabaka kompozisyonu, elektrolit cinsi,
elektrolit sicakligi ve uygulanan voltaja bagli olarak degismektedir. Her bir
parametre birbiriyle iliskili oldugundan herhangi birinin degistirilmesi sonucunda
farki 6zellikte oksit tabakalar1 elde edilebilmektedir [Charles, 2007].

Anodik oksidasyon sonucu yiizeyde olusan aliimina susuz amorf yapidadir (y-

Al203 veya y'- Al203) . Amorf yapi, tetrahedral yapida AlO4 ve oktahedral yapida
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AlOs yapilarinin karigimi seklinde olugmaktadir. Kristal yapidaki aliimina ancak 400
°C’nin iizerinde elde edilebilmektedir [Amin et al., 2002]. Kristal yapidaki aliimina
birgok farkli formda olabilmektedir. Kimyasal formiil olan Al203.(H2)n deki n
degeri, 0 ile 3 arasinda deger almaktadir. Gibsit (a- Al203.( H20)3) ve Bohemit (o-
Al203. H20) formlar1 1sitma islemleriyle gegis aliimina minerallerine gevrilebilir.
Korondum (a- Al20) bu aliimina formlar1 arasinda termodinamik ag¢idan en kararh
yapidir ve 1100°C iizerinde herhangi bir gegis minerali formuna geg¢meden
olusmaktadir. Bohemit (a- Al203. H20 ) formu ise 400 °C ile 500 °C arasindaki
sicakliklarda diizensiz y- Al203 yapisina doniismektedir [Kabalka et al., 1997].

3.5.2. Bariyer Tabaka

Bariyer tabakasi gozeneksiz elektrik akimini sadece ¢ok ince olmasi ve
iskeletindeki hatalar nedeniyle iletir. En dis tabakasinda mikroporlar kolonsal sekilde
bulunmaktadir. Bariyer tabaka olusana kadar elektrolit igerisinde hicbir sekilde
¢Oziinme gerceklesmez her bir volt basina 14 A° kadar bariyer tabaka kalinlig elde
edilir. Fakat bu teorik bir degerdir. Yapilan ¢aligmalarda 14 A° kalinliginda porlu
bariyer tabakasi elde edilebilmistir. Bunda kullanilan elektrolitin tipi ve potansiyelin
etkisi vardir [Sheasby et al., 1987]. Bariyer oksit tabakasi, borik asit, amonyum borat
veya tartat elektrolitleri gibi tabakay: eritmeyen elektrolitlerde yogun bir bi¢imde
olusur. Bariyer tabaka ozellikleri kisaca elektrolitin tipine, elektrolitin sicakligina,
akim yogunluguna ve elektrolitin konsantrasyonuna baglidir [Sheasby et al., 1987].
Ayrica bariyer oksit tabakasinin kalinlig1 da, anodize edilen metalin tiiriine gore de

farkli degerlerde oldugu belirlenmistir Tablo 3.3°de gosterilmistir [Diggle, 1969].

42



Tablo 3.3: Farkli metallerin anodik oksidasyon hizlari.

Metal Anodik
Oksidasyon Hiz1
Tantalyum 16 A°V?
Niyobyum 22 A°VH
Zirkonyum 20-27 A°V1
Tungsten 18 A°V
Silisyum 4-8 A°V1
Aliiminyum 10 A°V?
(%15 Siilfiirik asit
icerisinde)
Alliminyum 11,8 A°V1
(%2 Okzalik asit
igerisinde)
Aliiminyum 11,9 A°Vt
(% 4 Fosforik asit
icerisinde)
Aliiminyum 12,5 A°V1
(% 3 Kromik asit
icerisinde)

3.5.3. Poroz Oksit Tabaka

Diizenli ve yogun bariyer oksit tabakas1 hizli bir sekilde olusurken pordz oksit
tabakas1 daha yavas sekilde olusmaktadir. Por6z oksit tabakasi ise siilfiirik asit,
fosforik asit, kromik asit ve okzalik asit gibi tabakayr ¢ok az ¢dzilindiiren
elektrolitlerde olusur. Tabakanin gozenekliligi elektrolit cinsi ve anodizasyon
sartlarina bagl olarak ¢6ziinme hizi, film gelisim hiz1 ve sartlar ile birlikte degisir.
Hiicre biiyiikliigii ile voltaj arasinda da dogrudan iliski vardir. Voltaj arttik¢a hiicre
biiylikliigii artmakta, birim alandaki hiicre sayis1 azalmaktadir. Hiicre biiytkligi
~0,050-0,300 um kadardir. Fischer ve Kurz, elektron mikroskobuyla yaptiklari
incelemelerde siilfiirik asit elektrolitinde yapilan anodizasyonda, 1 um? *de gdzenek
capt 0,015 um olan ~800 gbzenek bulundugunu ve goézenekliligin %13.,4 oldugunu
tesbit etmistir [Sheasby et al., 1987]. Gozeneklerin sayisi ve bilyiikligi; asinma
dayanimi, korozyon, boyama kolayligi, tesbit ya da fiksaj verimliligine etkileri
acisindan 6nemlidir. Sekil 3.4’de por biiylimesinin sematik gosterimi verilmistir.
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Sekil 3.4: Por biiylimesinin sematik gosterimi.

Sekil 3.4’de gorildiigii gibi artan potansiyel ile birlikte gézenekler biliytimekte.
Bariyer oksit yapis1 iiniform amorf tabakalarindan olusurken, por6z oksit tabakasinin
bu tabaka iizerinden biiyiimesi Al** ve O% iyonlarinin gegisleri tarafindan olmaktadir
[Amin et al., 2002], [Yoon et al, 1975]. Oksit tabakanin % 60’lik kismu O
anyonlarm aliiminyum ile reaksiyonu sonucu olurken, % 40’k kismi AIP*
katyonlarmin ¢ozelti igerisindeki su ile reaksiyonu sonucu olmaktadir. Bu olusum

oranlari, alasgim elementi icermeyen aliiminyumun yiizeyinde olusan oksit tabakasi

icin gecerlidir [Web 4, 2012].

3.5.4. Anodik Oksidasyonun Termodinamigi

Havada aliiminyum yiizeyinde kendiliginden gerceklesen reaksiyonlar ve bu
reaksiyonlarin Gibbs’s serbest enerji degisimleri esitlik (3.13) ve esitlik (3.14)’de
verilmistir [Choi, 2004].

2Al (k) + 3/2 O2 — a Al203 (K) AG ° = -1582 kJ/mol (3.13)

2 Al (k) + 3 H20 (s) — a Al203 + 3 H2 (g) ; AG = - 871 kd/mol (3.14)

Aliiminyumun elektrokimyasal olarak anodizasyonu sirasinda anotta oksit
tabakasi biiylimeye devam ederken esitlik (3.15)’de gosterilmistir, katottan Hz gazi

¢ikisi olmaktadir esitlik (3.16)’da gosterilmistir [Choi, 2004].

2 Al (K) + 3 Ha0 (s) — Al203 (K) + 6H* + & (3.15)
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6H* + 6" — 3 Hz (Q) (3.16)

(Cozelti igerisinde higbir kompleks iyonun olmadigi varsayilirsa, Nerst

denklemi esitlik (3.17)’de verilmistir;

E= Eo — (RT/zF)In(red/oks) (3.17)

Bu denklemde, R gaz sabitini, T mutlak Kelvin sicakligini, z elektrot
reaksiyonlarinda yiikleme sayisim1 ve F Faraday sabitini (96,500 C mol™?)
vermektedir. Anottaki elektrot potansiyeli ise esitlik (3.18)’de ki gibidir [Choi,
2004].

E=-1.550- 0,0591pH (3.18)
Al yiizeyinde meydana gelen bu termodinamik reaksiyonlar pH degerine
baghdir. pH degeri ise elektrolit cinsine ve elektrolit sicakligina bagli olarak
degismektedir. Tablo 3.4’de ise bu degisime bagli olarak olusan aliimina oksit

formlar1 gésterilmektedir [Choi, 2004].

Tablo 3.4: pH degisimine bagli olarak degisen oksit formlari.

Oksit Ad1 Kristal Formu Yogunluk/Kristal
sistem
Korondum o- Al203 3,97gr/cm® Hekzagonal
Bohemit a- Al203. H20 3,44 gr/cm?® Ortorombik
Gibsit a- Al203.( H20)3 2,42 gr/cm® Monoklinik
Diaspor B- Al203. H20 3,4 gr/cm?® Ortorombik
Bayerit B- Al203.( H20)3 2,53gr/cm® Monoklinik
Gamma aliimina v- Al203 -
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3.5.5. Anodik Oksidasyon Kinetigi

Oksit film boyunca gegen toplam akim yogunlugu Esitlik 3.19°da ifade

edilmistir.

J= Jaticte (3.19)

Bu denklemde, ja anyonlarin olusturdugu akim yogunlugunu, jc katyonlarin
olusturdugu akim yogunlugunu, je 1ise de elektronlarin olusturdugu akim
yogunlugunu belirtmektedir. Aliiminyum oksit icerisinde elektronik iletkenlik ¢ok
diisiik seviyede oldugunda toplam akim yogunlugu esitlik (3.20)’de ki gibi ifade
edilmektedir.

JiZjatjc (3.20)

Bu denklemde, ji iyonik akim yogunlugunu belirtmektedir. Guntherschultze-Betz
denklemine gore elektrik alan (E) ile iyonik akim yogunlugu arasinda iligki esitlik

(3.21)’de gosterildigi gibidir.

Ji = jo exp(BE) (3.21)

Jo ve P parametreleri hem sicakliga hem de alasima bagli olarak degiskenlik
gostermektedir. Aliiminyum oksit i¢in elektrik alani, 106 ile 107 V/cm arasindaki
degerlerde, akim yogunlugu degeri (jo); 1 x 108 ile 3 x 102 mA/cm? arasinda ve B
ise 1 x 107 ile 5,1 x 10°® cm/V degerleri arasindadir. Guntherschultze-Betz
denklemine gore oksit tabaka olusum limit asamalar1 iyonik gecisler tarafindan
belirlenmektedir. Bu iyonik gecisler hem metal/oksit ara ylizeyinde hem de
oksit/elektrolit ara yiizeyinde ger¢eklesmektedir [Choi, 2004].

Bircok faktore, 6zellikle elektrolite bagl olarak iki ¢esit anodik film olusabilir.
Koruyucu tip filmler nétr borik asit, amonyum borat, tartarat ve etilen glikoldeki
amonyum tetraborat gibi tamamen ¢oziinmez elektrolitlerde (5< pH<7) olusur. Poroz
tipi filmler stilfiirik, fosforik, okzalik ve kromik asit gibi biraz ¢6ziinen elektrolit
icinde olusturulabilir. Sekil 3.5°de bariyer oksit tabakasinin ve pordz oksit

tabakasinin genel goriiniimii verilmistir.
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Oksit yapimn digarisi

4 Oksit yapinm igerisi \ | |||I

Bariyer tip alimina

Poroz tip alimina

a) b)

Sekil 3.5: a) Bariyer oksit tabakas1 genel goriiniimii, b) Pordz oksit tabakasinin genel
gortinumu.

Sekil 3.5’de goriildiigii lizere bariyer tip aliiminada uniform bir tabaka elde
edilirken por6z tip aliiminada gozenekli bir yap1 elde edilmektedir.

Koruyucu tip aliimina filmindeki 500 ~ 700 V araligindaki analiz voltajina
karsilik olarak elde edilebilen en fazla kalinligin 1pum‘den daha az oldugu soylenir.
Sinir voltajinin {izerinde filmin dielektrik olarak bozulmasi meydana gelir. Diger
yandan por6z aliimina filminin kalinlig1 zamandan bagimsiz oldugu i¢in koruyucu tip

film i¢indeki kalinliktan daha kalin bir film gozlenebilir.

Sekil 3.6’da sabit voltaj da baslangic biiyiimesi sirasindaki akim yogunlu
egrisinin grafigi verilmistir [Choi, 2004].
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Sekil 3.6: Sabit voltajda baslangi¢ biiyiimesi(<1h) sirasindaki akim
yogunlugu egrisinin sematik diyagrama.
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Sekil 3.6°da jb ve jp sirasiyla koruyucu film ve pordz film i¢in akim yogunlugunu
gosterir. jnp hipotetik(varsayilan) akim yogunlugunu belirtir genellikle jo ve jb
arasindaki farktir. Anodizasyon islemi basindaki gozenek olusum mekanizmasinin

sematik gosterimi Sekil 3.7°de verilmistir.

Electrode
Electrolyte

ALO, Ar4 0*OH

c) d)

Sekil 3.7: a) Anodizasyon isleminin basindaki gézenek olusum mekanizmasi, b)
Bolgesel alan dagilimi, ¢) Por olusumu, d) Por biiylimesi sematik gosterimi.

Sekil 3.7°de a. bolgesi tiim alan iizerinde koruyucu oksit olusumu; b. bolgesi
ylizey dalgalanmasindan kaynaklanan bolgesel alan dagilimi; c. bolge elektriksel
alan ve veya sicaklik alan ¢oziilmesi tarafindan por olusumu tarafindan gozenek
olusmast; d. bolgesinde ise kararli por bitylimesi goriilmektedir [Choi, 2004].

Sekil 3.8’de anodizasyon isleminde uygulanan potansiyel ile degisen por

aralig1 verilmistir.
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Sekil 3.8: Anodizing isleminde uygulanan potansiyel ile degisen por araligi.

Sekil 3.8’de kendiliginden diizenlenen pordz aliimina yapilarinin sadece 6zel
sartlar altinda olusacagini gosterir. Ornegin, Sekil 3.8’de gériildiigii gibi por aralig:
50, 65, 100, 420 ve 500 nm olan yapilar sirastyla siilfiirik asitte 19 ve 25 V’da,
okzalik asitte 40 V’da, fosforik asitte 160 ve 195 V’da olusur [Choi, 2004].

3.6. Anodik Oksidasyon Tabakasinin Olusumunu Etkileyen
Etmenler

Aliiminyum oksidin eloksal tabakasi ile olusumunu etkileyen faktorleri farkli
sekilde simiflandirabilir ya da siralayabiliriz bu boliimde herhangi bir siniflandirma

yapilmadan etkili olan parametrelere deginilmistir.

3.6.1. Potansiyel

Anodik oksidasyon isleminde potansiyelin artmasi oksit tabakasinda olusan
gdzenek sayisinin azalmasina neden olur.
Gozenekler arasi uzaklik, Dint, uygulanan potansiyelle, U, dogru orantilidir.

esitlik (3.22)’de verilmistir.
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Dint = k.U (3.22)

Esitlik (3.22)’de k, oranti sabitidir, birimi nm/V dur (2,5 < k < 2,8). Ayrica
koruyucu tabakanin kalinligi yaklasik olarak gozenekler arasi uzakligin yarisidir
[Choi, 2004]. Voltaj ile anodik oksit tabakasindaki gozenek boyut ve miktarlart
arasinda bir iliski bulunmaktadir.

Ornegin voltaj arttikga gdzenekler bilyiirken, sayilar1 azalir yada voltaj azalinca
gozenekler kiiciiliip, sayilar1 artar. Voltajin artmast durumunda gozenek sayilari
azaldigindan, daha yogun ve siirekli bir oksit tabakasi elde edilir. Tabakanin sertligi
artar, rengi donuklasir.

Ayrica voltajin artmasi banyo sicakligini da artiracagindan, sogutma yapmak
gerekir. Bu da enerji tiiketimine yol acar. Voltaj arttikca lineer bir bicimde bariyer
oksit tabakasi kalinligi da artar. Toplam kaplama kalinliginin artmasina neden olur
[Gosele et al., 1998], [Vorobyova, 2007], [Ono, 2007].

3.6.2. Elektrolit Tipi ve Konsantrasyonu

Elektrolitin se¢imi ve konsantrasyonu en onemli oksit tabakasi Ozelliklerini
belirleyen parametredir. Verilen bir potansiyelde, diizenli gézenek gelisimi saglamak
icin elektrolitin tipi ve konsantrasyonu uygun segilmelidir. Genellikle aliiminyum
anodizasyon c¢alismalari, siilfiirik asit icerisinde diisiik potansiyel araliginda (5-40 V)
yapilirken, oksalik asit igerisinde orta potansiyel araliginda (30-120V), fosforik asit
igerisinde yliksek potansiyel araliginda (80-200V) yapilmaktadir. Bu smirlama
elektrolitin iletkenligi ve pH’1 ile ilgilidir.

Ornegin, siilfiirik asit igerisinde, yiiksek potansiyelde aliiminyum anotlama
calismas1 yapilirsa, siilfiirik asidin yiiksek iletkenliginden dolayi, oksit tabakasinda
bozulmalar goriiliir. Siilfiirik asit banyosu i¢in iletkenligin en yiiksek oldugu
konsantrasyon degeri 300-350 g/I’dir. iletkenligin en yiiksek oldugu konsantrasyonda
direng en diisiik olacagindan, akim yogunlugu ihtiyaci azalacak, dolayisiyla da enerji
tiiketimi azalacaktir. Anodizasyon i¢in en uygun asit konsantrasyonunun 150-250 g/I
arasinda oldugu ifade edilmektedir. Buna ilaveten gézenek biiytikliigii de elektrolitin
pH’ma baghdir ve pH degeri diistiikge gozenek biiyiikligii kiigiiliir. Bu sebeple
eloksal banyolarinda pH kontrolii yapilmaktadir [Ergiin, 2005].

50



3.6.3. Sicakhik

Asidik elektrolit igerisinde oksidin ¢dziinmesini engellemek i¢in, anodizasyon
boyunca sicakligin oda sicakliginin altinda tutulmasi gerekir. Sicakligin miimkiin
oldugunca diisiik tutulmasi gerekliliginin ikinci nedeni de, anodizasyon boyunca
gozeneklerin altlarinda bolgesel 1sinmalardan uzak durmaktir. Bolgesel 1sinma,
gbzenek altlarinda homojen olmayan elektrik alan dagiliminin olusmasina neden olur
ve bu da oksit tabakasinda bozulmaya neden olur [Choi, 2004].

Yapilan caligmalarda, tiim oksit tabaka kalinligi boyunca 5 °C ile 15 °C
arasindaki elektrolit sicakliklarinda por gaplart dnemli dl¢lide degismezken, 15 °C ile
55 °C arasindaki elektrolit sicakliklarinda por ¢aplart artan elektrolit sicakligr ile
beraber artmistir. Artan elektrolit sicakligina bagli olarak ise por ¢aplari, por
tabaninda, oksit filminin ortasinda ve yiizeyin hemen altinda farklilik géstermektedir.
Bunun nedeni daha 6nceden bahsedildigi gibi elektrolit/oksit ara yiizeyinde meydana
gelen ¢Oziinme oraninin, yiiksek elektrolit sicakliklarinda veya yiiksek voltajlarda
artmasindandir [Aerts et al., 2007]. Yapilan bir ¢alismadan SEM goériintiisti Sekil
3.9°da gdsterilmistir.

— 400 pm —

a) b)

Sekil 3.9: a) Bolgesel istnmanin neden oldugu elektriksel bozunmadan sonra por6z
oksidin SEM deki goriiniisii, b) Genisletilmis goriiniisii.

Sekil 3.9°da a goriintiisiinde pordoz oksidin katman katman bozunmasi

goriilebilmekte b goriintiisiinde daha genis goriintiide porlu yapidaki ¢atlaklar

goriilebilmektedir [Choi, 2004].
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3.6.4. Alasim Elementlerinin Etkisi

Alasim elementlerinin oksit tabakanin biiytimesine olan etkisi termodinamik
faktorlere baglidir. Alasim elementlerinin oksit olusumlarinin esdeger Gibbs serbest
enerjisi ile aliiminanin esdeger Gibbs serbest enerjisi ((AGo/n)al) arasindaki iliskiye
baglidir. Tabakanin biiylimesi esdeger Gibbs serbest enerjisi AGo/n seklinde
gosterilir. Bu oksit tabaka degisimi 4 grupta toplanabilmektedir:

oGrup 1l

Alasim elementlerinin AGo/n degeri, (AGo/n)ali degerinden diisiik oldugu
durumlarda oksit tabaka hem alagim element oksidi hem de aliiminay1 igermektedir.
Alasim elementinin katyonlar1 oksit tabakasmin disina dogru hareket ederler ve AP
katyonlarina kiyasla 2 - 3 kat daha hizli olabilmektedir. Farkli oranlardaki iyon
hizlarindan otiirti, oksit tabakasinin dis tarafinda ¢ift katmanli bir olusum
gozlenmektedir. Sekil 3.10°da gosterilmektedir [Thompson, 2008; Tsangaraki,
2006]. Oksit tabakanin i¢ tarafinda, hem alasim elementi oksidi hem de aliimina yer
almaktadir. Genellikle magnezyum ve lityum igeren aliiminyum alasimlarinin anodik
oksidasyonu islemi sonucunda karsilasilan bir durumdur [Thompson et al, 1999],
[Tsangaraki, 2006]. Uniform olmayan oksit tabakasmin olusumunun nedeni, farkli

iyonik dirence sahip magnezyum oksit ve aliimina yapilaridir.

Elektrolit
= Cift
katman
A13+
4 Oksit

0%  tabakas:

Aliminyum

Sekil 3.10: Grup 1 oksit tabaka olusum sekli.
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eGrup 2

Alasim elementlerinin AGo/n degeri, (AGo/n)al degerinden yiiksek oldugu
durumlarda olugsmaktadir ve sadece alliminyum atomlar1 oksit tabakanin biiylimesine
katkida bulunmaktadir. Genellikle molibden, titanyum ve tungsten i¢eren alagimlarin
anodizasyonu sonucunda olusan bir durumdur. Anodik oksit tabakanin igerisindeki
alt bolgesinde Sekil 3.11°de goriildiigii gibi alasim elementlerince zengin bir tabaka
olusur. Bu tabaka alasim elementi bakiminda zengince bir seviyeye ( %20 - %40 )
ulastiktan sonra alagim elementlerinin olusturdugu tabakanin biiylimesi sona erer ve
aliminyum katyonlar1 ile alagim elementi katyonlarinin metal/oksit ara yilizeyinde

oksitlenmesi devam eder [Thompson et al., 1999], [Tsangaraki, 2006].

Flektrolit

Oksit | AT

tabakasi 2-

0

e Alasm elementlerince

Aliiminyum zengin tabaka

Sekil 3.11: Grup 2 oksit tabaka olusum sekli.

oGrup 3

Alasim elementlerinin AGo/n degeri, (AGo/n)al degerinden yiiksek oldugu
durumlarda oksit tabaka icerisinden O2 gazinin ge¢mesi sdz konusudur. Krom veya
bakir igeren aliiminyum alagimlarinin anodizasyonu sonucu olusmaktadir. Alasim
elementlerinin oranina bagli olarak O2 gazinin oksit tabakadan ge¢mesi
degismektedir. Artan alasim elementleri O2 gazi ge¢isini arttirmaktadir. Bu olusumun
neticesinde hem elde edilen oksit tabaka kalinlig1 azalmakta hem de O2 gazinin oksit
tabaka icerisinde yarattigi basing ve olusturdugu bosluk sonucu Sekil 3.12°de oksit
tabakanin biitiinliigiinii bozulmaktadir [Thompson et al., 1999], [Curioni, 2008].
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Elektrolit

3+ 2-
Olksit Al O
tabakas: .
Oksijen baloncuklan
oo Qo O

E=——————= Alaym clementlerince

71— zengin tabaka

Sekil 3.12: Grup 3 oksit tabaka olusum sekli.

oGrup 4

Aliminyum ile oksit tabaka arasinda bosluk olusumlari gozlemlenir. Sekil
3.13’de gosterilmistir. Bunun nedeni alasim elementlerinin olusturdugu oksit
yapisinin Al203’ e nazaran daha diisiik PBR (Pilling-Bedworth orani)’ ye sahip
olmasi durumunda olusmaktadir. PBR orani; metal iyonu basina diisen oksit tabaka
hacminin, metal iyonu basina diisen metal hacmine oranidir. Magnezyum ve lityum

alagim element varliginda olusabilen bir durumdur [Thompson et al., 1999].

Elektrolit
Al 3+
Oksit
tabakasi
9L
(0]
| S S ———— T
Bosluklar s
Aliiminyum

Sekil 3.13: Grup 4 oksit tabaka olusum sekli.

Sekil 3.14’de anodik oksidasyon iyon gecislerinin sematik goriiniimii verilmistir
[Web 4, 2012].
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Elektrolit

Poroz oksit tabakas
(Pordz aliimina)

/

Bariyer oksit tabakas:
(Yogun aliimina)

02' Al3+ e /

Sekil 3.14: Anodik oksidasyon yapisinin ve iyon gegislerinin sematik goriiniimii.

Sekil 3.14’de goriildiigii gibi bariyer oksit tabakas1 yiiksek saflikta aliiminadan
olusurken, pordz oksit tabakasinda aliiminanin disinda siilfat anyonlar1 da yer
almaktadir. Pordz oksit tabakasindaki bu anyonlarin birlesme derecesi, elektrolit
cinsine, absorb olan anyonlarin konsantrasyonuna ve film biiylimesi iizerindeki
faraday etkisine bagli olarak degismektedir [Choi, 2004].

Manchester’da gergeklestirilen bir ¢alismada elektrolitte bulunan iyonlarin 3
tip kategoriye ayrilmasi gerektigi ve elektrolit cinsinin iyonlarin hareket yoniinii
belirledigi tespit edilmistir. Kisaca oksit filmi kalinliginin, elektrolit cinsinde bulunan
iyonlara bagli olarak degismekte oldugu diisiiniilmiistiir. Tablo 3.5’de bu iyonlar
verilmistir [Thompson et al., 1999], [Choi, 2004].

Tablo 3.5: Elektrolit i¢erisinde bulunan iyonlarin davranis sekilleri.

Hareketsiz iyonlar

Disariya dogru hareketli

I¢eriye dogru hareketli

iyonlar iyonlar
Silikat Kromat Fosfat
Borat Silikat

3.6.5. Banyo Aliiminyum Icerigi

Banyo aliiminyum igerigi fazlalastigi zaman akim yogunlugunu diistriir.
Banyo aliiminyum igeriginin 5-15 g/L arasinda olmasi en uygun sartlarda olanidir.

Ciinkii, 5 g/L’nin altinda ise voltaj artip, oksit tabakasinda yanma gergeklesir. 15
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g/L’den daha fazlaysa da banyonun iletkenligini azaltacagindan, akim yogunlugu
diiser ve mat goriintimli bir oksit tabakasi elde edilir. Banyonun aliiminyum igerigi
stirekli analizler ile takip edilip, limitin {izerine ¢iktiginda katyon degistirici kolonlar
kullanarak banyodan uzaklastirilmalidir [Ergiin, 2005].

3.6.6. Banyo Kirliligi

Yapida demir bulunmasi, anodizasyon tabaka parlakliginin ve sertliginin
azalmasina sebep olur. Bu sebeple 50 ppm {izerine ¢ikmasina miisaade
edilmemelidir. Mangan da demirle ayni derecede olmasa da aymi etkiyi gosterir.
Bakir ve nikel miktar1 100 ppm’in {izerinde olur ise, anodizasyon tabakasinin
korozyon dayanimi &zelligini digiiriir. Ayrica mathigi artirir. Kloriir anodizasyon

tabakasinda oyuklanma korozyonuna sebep olur [Ergiin, 2005].

3.6.7. Akim Yogunlugu

Akim yogunlugu diisiik degerlerde ise (6rnegin: ~1 A/dm?) oksit tabaka
parlaklig1 yiiksek olacaktir. Fakat anodizasyon reaksiyon hizida diisiik olacaktir.
Akim yogunlugu miktari arttikga oksit tabakanin olusum hiz1 artar. Ancak metalin
sertligin azalmasi riski vardir. Akim yogunlugu arttik¢a oksit tabakasi ile elektrolit

ara yiizeyinde 1s1 artar. Bu sebeple banyo karigtirma ihtiyaci artar [Ergiin, 2005].

3.6.8. intermetaliklerin etkisi

Intermetaliklerin anodik oksidasyon oksit tabakasindaki etkisi; metal matriksin
icerisinde boyutlarimin  ve dagilimlarinin oksit tabakasimnin 06zelliklerini de
etkilemesidir. Isil islemle ¢6zelti igerisine alinan ya da homojen dagilimi saglanan bu
ikincil fazlardan en etkili olan1 Fe‘li bilesik olusturan ikincil pargaciklardir [Sheasby
et al., 1987]. Tablo 3.6’da 3 farkli sicaklikta ikincil pargacik olusturan elementlerin
matrikste ¢ozlinme yiizdeleri verilmistir [Sheasby et al., 1987].
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Tablo 3.6: Ikincil parcacik olusturan elementlerin matrikste ¢oziinme yiizdeleri.

Element 20°C 300 °C 500 °C Otektik Sicakhik
Sicakhgi O
Fe 0,005 0,005 0,006 0,05 655
Si 0,01 0,1 0,8 1,65 577
Cu 0,1 0,45 4,05 5,7 548
Mg 1,9 6,7 - 17 450
Mn - - 0,35 1,4 658
Cr - 0,015 0,19 0,72 660
Ti - - 0,08 0,12 660
Zn 2 37 - 82 382
Ag 0,5 3,2 28 55,6 566
Mg:Si 0,3 0,3 1,0 1,8 595
MgZn2 0,5 4,5 - 17 475

Tablo 3.6°da da agik¢a goriilecegi gibi Fe (Demir)‘in etkisi iclerinde en
fazladir. Yaklasik 600 “C de matrikste ¢oziinebildigi i¢in parlak eloksal kullaniminda
alasim elementi olarak Fe in yapida bulunmamasi gerekir yada 0,08 % den daha az
kiitlece Fe icerigi gecen alasimlarda parlak eloksal tabakas1 elde edilebilir.

Fe igeren alagimlarda yiiksek safliktakilerde bile yaklasik % 99.50 aliiminyum
alasgimlarinda bile matriste bulunan Fe parlaklig: etkiler yilizeyin gri renk ya da donuk
olmasini saglar [Sheasby et al., 1987].

Bu intermetaliklerin yapiy1 etkilemesini Cooke asagidaki gibi agiklamustir.
Intermetaliklerin varlig1, anodizasyon sirasinda bu noktalarda akimin gegisine kars:
bir diren¢ yaratarak, islemi olumsuz yonde etkilemektedir. Bu noktalar
oksitlenmedigi i¢in de oksitlenen bolgeyle arasinda 15181 yansitmasi agilarindan fark
olusur. Dolayisiyla da intermetalik partikiillerin varligina, boyut ve miktarlarina bagh
olarak parlaklik azalir.

Cooke [Cooke, 1962] intermetaliklerin anodizasyon islemi sirasindaki

durumunu su sekilde agiklamistir;
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/_ Intermetalik partikiil

Sekil 3.15: Intermetalik partikiiliin yiizeydeki davranisi.

Sekil 3.15°de goriildigl iizere intermetalik partikiil yiizeydeki konumu
goriilmektedir. Daha sonra intermetaliklerin ¢evresindeki aliminyum anodize olur ve
intermetaligin altinda karakteristik bir tepecik olusur. Bu durum Sekil 3.16’da

gosterilmistir.

Sekil 3.16: Intermetaligin altinda olusan tepecik.

Anodizasyon devam ederken eger intermetalik elektrolit icinde c¢Oziinmiiyorsa

partikiiliin altinda bir bosluk olusabilir. Bu durum Sekil 3.17‘de gosterilmistir.

Sekil 3.17: Partikiiliin altinda olusabilen bosluk.

Daha sonra bosluk yavas yavas dolar ve intermetalik partikiil oksit tabakasi i¢inde

hapsolur Sekil 3.18’de gosterilmistir [Cooke, 1962], [Ergiin, 2005].

Sekil 3.18: Intermetalik partikiiliin oksit tabakasina gémiilmesi.
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Keller ve Edwards yaptiklar1 ¢alisma sonucu silikonun anodik oksidasyon
boyunca oksitlenmedigini yada ¢oziinmedigini CuAlz ve B-Al-Mg fazlarinin oldugu
intermetalikleri igeren aliiminyum alasimlarinda olusan oksit tabakasinin daha ince,
diiz ve porlu bir yapiya sahip oldugunu bulmuslardir. Ozellikle FeAls ve a-Al-Fe-Si
fazlari ve MnAls gibi matriste ¢6ziinmeyen intermetaliklere sahip aliiminyum
alasimlarinda olusan anodik oksidasyon oksit tabakasinin rengini etkiledigi ve bu
intermetaliklerin kaplamada hapsolarak transparanligi ve rengi etkiledigi ortaya
konulmustur [Sheasby et al., 1987].

Fisher, Budiloff ve Koch yaptiklar1 calismada intermetalikleri simniflara
ayirmuslardir. AlsMg, FeAls, CuAlz ve silikon oksit film tabakasinda olmaktadir.
Digerleri 6rnegin AlsZn2 ve kursun kismen ¢éziinmeden ve anodize tabakada olurlar,
Mg2Si, AlsMgz ve Al2MgsZns ¢oziinmeden kalan intermetaliklerdir [Sheasby et al.,
1987].
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4. CALISMANIN AMACI

Bu calismanin amaci ikiz merdane siirekli dokiim yontemi (TRC) ile iiretilen
1050 AA aliiminyum alasgimi levhalarda olusan oksit tabakasi por derinliginin
geleneksel siirekli dokiim yontemiyle (DC) iretilen levhalarda olusan por
derinliginden farkl1 ¢ikmasinin nedenlerinin incelenmesini icermektedir. Ayrica ikiz
merdane siirekli dokiim yontemiyle iiretilen ve geleneksel siirekli dokiim yontemiyle
tiretilen kullanim alani1 ¢ok kapsamli olan 1050 AA alasiminda olusan eloksal islemi
sirasinda  kullanilan potansiyelin artirilarak oksit tabakasi tlizerindeki etkisi de
incelenmistir. Literatiirde iiretim yontemleri farkli aynmi kompozisyona sahip
levhalarda olusan oksit tabakasinin tabaka kalinliginin incelenmesine dair bir ¢aligma
bulunmamaktadir. Bu sebeple bu ¢alisma 6nem kazanmaktadir. Yapilan ¢ok sayida
analiz ile birlikte oksit tabakasi incelenmis kalinlik dlgiimleri degisen potansiyel ile

birlikte incelenmistir.
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5. DENEYSEL CALISMA

Bu calismada ikiz merdane siirekli dokiim ydntemiyle tretilmis 1050 AA
aliminyum levha alasiminin eloksal kabiliyetinin arastirilmasi ve geleneksel direk
dokiim yontemiyle iretilmis 1050 AA aliminyum levha alasimiyla eloksal
ozelliklerinin karsilastirilmasi amaclanmistir. Farkli {liretim yoOntemiyle iiretilmis
levhalar oncelikle anodik oksidasyon islemine tabi tutulmus daha sonra
karakterizasyon islemleri yapilmistir. Anodik oksidasyon isleminde sicaklik,
elektrolit konsantrasyonu, siire gibi Ozellikler sabit tutularak sadece uygulanan
potansiyel (voltaj) 10, 12, 14, 16 V degerlerinde kullanilarak geleneksel dokiim ve
ikiz merdane siirekli dokiim yontemi ile {iiretilmis levhalardaki oksit tabakasi
kalinligi, yapist ve 6zellikleri incelenmistir.

Karakterizasyon testlerinden spektral analiz ile alasimlarin kompozisyonlarinin
belirlenmesi, optik mikroskop ile kesitten mikroyapi inceleme, Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ile yilizey ve oksit tabakasini inceleme, Enerji Dagilim
Spektroskopisi (EDS) ile oksit tabaka kimyasal yapi inceleme ve X Ismlari
Difraktometresi (XRD) ile yiizeyde olusan fazlarin incelenmesi, Profilometre ile
yiizey purizliligi, X-Isim Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) ile oksit tabaka

kimyasal kompozisyonu belirleme ger¢eklestirilmistir.

5.1. Spektral Analiz

Geleneksel dokiim (DC) ve ikiz merdaneli siirekli dokiim (TRC) yontemiyle
tiretilmis rulolardan alinan levhalardan spektrometre cihazinda (ThermoARL 4460
OE SPECTROMETER) kimyasal kompozisyonlar: Tablo 5.1°de 6lgiilmiistiir. Ayni
tiretim tesisinden alinan numunelerin igerigindeki alasim elementlerinin yiizdece

agirliklan yaklasik olarak aynidir.

Tablo 5.1: AA1050 TRC ve DC numunelerin % ag kimyasal kompozisyonlari.

Kimyasal Bilesim (%)

Malzemeler | Si Fe |Cu|Mn |Mg |Ti Zn | Al
1050 TRC 0,09 10,27 |0 0,01 |0 0,01 | 0,01 | 99,58
1050 DC 0,05/028 |0 |O 0,03 /0,02 |0 99,59
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5.2. Mikroyapi Incelemeleri

5.2.1. Optik Mikroskop incelemeleri

Numunelerin tiimii dokiim yoniine paralel (L) ve dik (T) olacak sekilde
hazirlanarak kaliplara alinmistir. Ardindan zimparalama, parlatma ve elektrolitik
daglama gibi c¢esitli metalografik islemlerden gegirilmistir. Zimparalama igleminde
sirastyla 1200 ve 2400 nolu SiC kagitlar kullanilmistir. Parlatma isleminde, parlatma
kegesi lizerinde 3 um’lik parlatma sivisi kullanilmig (20 dk.) Nihai parlatmada ise 1
um’lik silica jel kullanilarak (7dk.) elektrolitik parlatma asamasina getirilmistir.
Elektrolitik parlatmada daglama ¢ozeltisi olarak hacimce %2-%2,5 HBF4
(Tetrafloroborik asit) iceren barker ¢ozeltisi kullanilmistir. Elektrolitik parlatma
isleminden gegen tiim numuneler optik mikroskopta (Zeiss AxioCam MRc 5)
incelenmislerdir. Numuneler optik mikroskopta, tane yapisi1 hakkinda fikir sahibi
olabilmek icin polarize i1sikta ve yapidaki intermetalikler hakkinda fikir sahibi
olabilmek i¢in beyaz 1sikta incelenmislerdir. Mikroyapt numunelerinden kesit
boyunca optik mikroskopta “tam en” fotograflar1 ¢ekilerek bilgisayar ortaminda bu
fotograflar birlestirilmistir. Bu sayede kalinlik boyunca numune yapisinda bulunan
tanelerin dagilimi goriillme imkani elde edilmistir. Ayrica eloksal iglemi sonrasi
olusturulan oksit tabakasimnin kalinligr kesitten optik mikroskop vasitasi ile
Olctlmiistiir. Sekil 5.1, Sekil 5.2 ve Sekil 5.3’de optik mikroskop kullanilarak
polorize 1sikta dokiim yoniine paralel (L) ve dik (T) numuneler tane boyutu agisindan

karsilastirilmistir.

Sekil 5.1: a) TRC dékiim yoniine paralel, b) DC iiretim dokiim yoniine paralel.
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Sekil 5.2: a) TRC {iretim dokiim yo6niine dik (T), b) DC {iretim dokiim yo6niine dik
(T).

Sekil 5.3: a) TRC iiretim dokiim yoniine paralel (L), b) DC iiretim
dokiim yoniine paralel (L).
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Dokiim levha kesitleri parlatilip, elektrolitik olarak daglandiktan sonra Zeiss
AxioCam MRc5 model optik mikroskopla incelenmistir. 5x biiyiitmede ¢ekilen
goriintiiler Sekil 5.1, Sekil 5.2 ve 20x biiyiitmede cekilen goriintiiler Sekil 5.3°de
goriilmektedir. Tane boyut farkliligini daha detayli olarak gorebilmek igin 20x
biiylitmede cekilen parga, ylizey, merkez ve alt yiizey fotograflar: birlestirilerek tane
boyut farklari ortaya konmustur. Sekil 5.3°de ki goriintiilerden de goriilecegi lizere
TRC iiretime ait numunenin tane boyutu DC iiretime ait numunenin tane boyutundan
daha kiigiiktiir. TRC ve DC yapilarinin bilinen ve tahmin edilebilen bir sonucudur.
TRC iiretim levhalarda mikroyap1 hizli katilasma ve deformasyonun bir sonucu
olarak bu yap1 elde edilir. Bu durum ikiz merdane dokiim makinesinin dogasindan
kaynaklanan tipik bir mikroyapidir. Ikiz merdane dokiim makinesindeki igerinden
suyla sogutulan merdanelerin levha yiizeylerine temasi sebebiyle levha yiizeyleri
levha merkezine gore daha erken katilasmaya baslamakta ve merkez hattina gore
daha ince taneli bir mikroyapiya sahip olmaktadir [Sirel, 2008].

Sekil 5.4 ve Sekil 5.5’de TRC ve DC iiretime ait beyaz 1sikta intermetaliklerin
gorilintlisii karsilagtirilmig; intermetaliklerin dagilimi ve boyutlarimi TRC ve DC

iretime gore kiyaslamak miimkiin olmustur.

a) b)

Sekil 5.4: a) TRC iiretim dokiim yoniine paralel (L), b) DC iiretim dokiim yo6niine
paralel (L).

Sekil 5.4’de ki goriintiilerden goriildiigii tizere dokiim yoniine paralel (L) TRC
tretim numunede intermetaliklerin dagilimi heterojen, DC iiretim numunede
intermetaliklerin dagilimi nispeten daha homojendir. Ayrica intermetaliklerin

boyutlar1 da TRC iiretim numunede daha ufak ve aralarindaki mesafe daha az DC

64



iiretim numunelerde aralarindaki mesafe daha fazla ve partikiillerin boyutlar1 daha

biiytiktiir.

a) b)

Sekil 5.5: a) TRC tiretim dokiim yoniine dik (T), b) DC iiretim dokiim yoniine dik
(T).

Sekil 5.5’de ki goriintiilerde de goriildiigii iizere dokiim yoniine dik (T) TRC
tiretim numunede intermetaliklerin dagilimi ve partikiillerin boyutlar1 dokiim yoniine
paralel (L) alinan numuneler gibi ayni 6zelliklere sahiptir.

Sekil 5.4 ve Sekil 5.5 ‘de ki goriintiilerde gorildiigii tizere; TRC iiretiminde
dokiimiin ¢ok hizli gerceklesmesi nedeniyle katilasma olayr c¢ok hizh
gerceklesmektedir ve yapida bulunan intermetalik pargaciklarin boyutlar1 ile
aralarindaki mesafeler oldukga kiiciik olmaktadir. DC ile iiretilen iiriinlerle TRC
yontemiyle iiretilen liriinler kiyaslandiginda ikiz merdane dokiim yontemiyle iiretilen
tiriinlerdeki intermetaliklerin boyutlar1 yaklasik olarak %80 oraninda daha kiigiiktiir.
TRC yontemle tretilen levhalarda goriilen intermetalikler homojen olmayan bir
sekilde dagilim gostermektedirler. Bu durum iiretim yonteminin getirdigi hizl

katilasmanin bir sonucudur [Vangala et al., 1992].

5.2.2.Taramah Elektron Mikroskobu incelemeleri

Optik mikroskop ile yapilan incelemelerin ardindan DC ve TRC numunelerinin
ylzeyleri SEM (JEOL JSM 5600) ile incelenmislerdir. Yiizeyden alinan goriintiiler,
eloksal islemi dncesi yilizey morfolojisi hakkinda bilgi sahibi olmamizi saglamistir.

Ayrica eloksal sonrasi olusturulan oksit tabakasi kalinligit SEM ile de 6l¢iilmiistiir,
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oncesinde numunelerin yiizeyleri altin ile kaplanarak hazirlanmistir. Ayrica eloksal
sonrasi yiizeyden yiizey morfolojisini ve olusan gdzenekleri incelemek icin taramali
elektron mikroskobu ile gériintiilerde alinmustir.

Sekil 5.6 ve Sekil 5.8‘de eloksal islemi uygulanmadan ylizeyden alinan farkl
biiylitmelerde SEM goriintiileri goriilmektedir.

X558 SE8mm

b)

Sekil 5.6: a) TRC iiretim yiizeyden ikincil elektron goriintiisii (SEI), b) DC
iiretim yiizeyden ikincil elektron goriintiisii (SEI).

%
2 //
HZ50 18BMm 78 37 S - ZBkU %258 AB8mm

a) b)

Sekil 5.7: a) TRC {iretim yiizeyden ikincil elektron goriintiisii (SEI), b) DC
tiretim ytizeyden ikincil elektron goriintiisii (SEI).
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a) b)

Sekil 5.8: a) TRC iiretim ylizeyden SEIL, b) DC iiretim yiizeyden SEIL

Sekil 5.6 ve Sekil 5.8°de goriildigi gibi; TRC ve DC dokiim levha ylizey
yapilar1 incelendiginde; TRC yiizeyleri kayma, basing, hiz, sicaklik, merdane yiizeyi
gibi dokiim parametrelerine bagli olarak, pul pul bir topografya gosterme
egilimindedir [Gjonnes, 1996]. Sekil 5.6’da ki goriintiide 50x biiyiitmede bu yap1
daha kolay goriilebilmektedir. DC yiizeyinde ise tiraslama izleri, hadde izlerine
kiyasla ¢ok belli olmasa da TRC ylizeyine gore daha temiz bir yiizey oldugu belli

olmaktadir. Sonugta DC ylizeyine iiretimde tiraslama iglemi uygulanmstir.

5.3. Anodik Oksidasyon Siireci

Eloksal, aliminyum i¢in ¢ok 6zel bir ylizey kaplamadir; elektrokimyasal bir
proses ile yapilir. Kullanilan elektrolit, genelde asidik bir ¢ozeltidir. Kaplanacak
aliminyum, elektroliz isleminin anodudur. Belirli ve kontrol edilen bir akim
(genellikle dogru akim) yogunlugu, kaplanacak aliiminyum (is pargasi) ile uygun bir
katot arasinda, yine belirli bir siire icin gegirilir. Bu siire, olusacak eloksal
tabakasinin 6zellik ve kalinligina gore belirlenir. Proses sirasinda 1s1 ortaya ¢ikar ve
elektrolitin sicakligini sabit tutmak i¢in bu 1smin islem ortamindan alinmasi
(elektrolitin sogutulmasi) gerekir [Charles, 2007], [Hecker, 1994].

Anodik oksidasyondan once aliiminyum alagiminin yiizeyinin yag, kir vs. gibi

artiklardan temizlenmesi gerekir. Bunun igin ¢esitli 6nislemler uygulanir. Endiistride
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mekanik ve kimyasal Onislemler denilen prosesler, istenen yiizey 6zelliklerine de
bagl olarak uygulanir.

Fakat bu calismada 1050 AA levhasi i¢in kimyasal 6nislem uygulamayarak
ylzeyindeki hadde yagi, kir gibi empiiritelerden arindirmak i¢in yiizey zimparalama
ve parlatma islemi gerceklestirilmistir. Endiistride uygulanan mekanik onislemler ile
ayni sekilde yiizeyden yag, kir kaldirilmagtir.

TRC ve DC iiretime ait 1050 AA’lar1 6ncelikle sirasiyla 800, 1200, 2400 ve
2500 SiC zimpara kagitlariyla yiizeyleri zimparalanmis daha sonra 3 um’ luk elmas
parlatma jeli ile aliimina parlatma ¢uhasinda parlatilmistir. Parlatmanin ardindan
numuneler aseton igerisinde, yiizeyleri dogal oksit tabaka kaplanmamasi igin
muhafaza edilmistir.

Genel olarak Sekil 5.9°da sematik olarak gosterildigi gibi anodik oksidasyon

islemi uygulanmistir ve eloksal islemi uygulama sartlar1 Tablo 5.2°de verilmistir.

DC Gii¢ Kaynag
) 2
. -
7 e
o -

1050 Aliiminyum| [ [ — - —
S

Sogutma Suyu s g

Sicakhk18°C {~ C1E=-- == ~+ Kursun Katot

11111311yl

%15 H2808 | f='m — - — - — — -
Elektrolit

Sekil 5.9: Anodik oksidasyon diizenegi sematik gdsterimi.
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Tablo 5.2: Eloksal islemi uygulama sartlari tablosu.

Elektrolit %15 (kiitlece) H2SO4
Siilfuirik asit ¢ozeltisi

Anot 1050 TRC iiretim ve
1050 DC tiretim 1mm
kalinlikta levha

Katot Pb (Kursun)

Gii¢c Kaynag DC (sabit akiml1)

Potansiyel 10-16 Volt

Sicakhik 18 C

Akim yogunlugu 1,1-3,37 A/dm?

Siire 30 dk.

1050 AA TRC ve DC iiretime ait aliminyum alasim numunelerinin baslangi¢
boyutlari, sirastyla boy, en ve genislik olmak tizere 4 cm x 1 cm x 1 mm’ dir. Eloksal
icin kullanilan ¢ozelti 165 g/l konsantrasyona sahip siilflirik asit (%15 kiitlece)
cozeltisidir. Kullanilan ¢ozelti her bir islem sonrasi yenisiyle degistirilmistir. Ayrica
her bir islem Oncesi ¢ozelti sicakligina termometre veya termokupul ile bakilmis olup
anodik oksidasyon islemine uygunlugu belirlenmistir. Kullanilan giic kaynagi
max.32 volt, max. 3 amper dogru akim saglayabilen giic kaynagidir (GW Instek
3323).

Eloksal i¢in katot malzemesi olarak kursun secilmistir. Anot numunelerin
yiizeyleri hazirlandiktan sonra, anot ile katot arasindaki yiizey alanlarinin oranina
bagli olarak kursun malzemesi uygun 6dlgiilere getirilmistir.

Anodik oksidasyon sirasinda olusabilecek ¢ozelti sicakliginin artmasina karsi
sogutma sistemi kullanilmistir. Sogutma suyu olarak suyla karistirilmis etilen glikol
cozeltisi kullanilmis elektrolitin sicakliginin 18 °C ‘de kalmas1 saglanmistir.

Anodik oksidasyon oncesi yiizeylerindeki yag ve pisliklerinin giderilmesi igin,
zimparalama ve parlatma islemi uygulanmis numuneler yiizeylerinin temiz kalmasi
ve oksit tabakasi ile kaplanmamasi i¢in aseton igerisinde saklanmistir. Ayrica
islemden Once yiizeyleri etil alkol ile 5 dakika silire boyunca ultrasonik cihazinda
temizleme islemi uygulanmistir. Daha sonra saf su ile temizlenen numunelerin
ylizeyleri kurutularak isleme hazir hale getirilmislerdir. Eloksal isleminde 10 V, 12
V, 14V, 16 V degerlerinde dogru akim ile uygulanmig olup, islem siiresi sabit olarak

30 dakika olarak belirlenmistir.
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5.4. Tespit islemi

Anodik oksidasyon islemi uygulandiktan sonra tesbit islemi (sealing) islemi
gerceklestirilmis; yani 30 dakika boyunca yaklasik 100 °C‘de deionize su igerisinde
numuneler bekletilmistir. Tespit iglemi, ylizeyde bulunan oksit tabakasi i¢indeki
porlarin kapanmasini saglayan bir islemdir. Anodik oksidasyon islemi uygulanmis
malzeme, kaynama derecesindeki deionize su igerisinde yaklasik olarak 30 dakika

boyunca tutulmustur.

70



6. BULGULAR ve TARTISMA

6.1. Eloksal Sonras: Yiizey inceleme

Numuneler; aynmi konsantrasyonda (%15 H2S04) ayni sicaklikta (18 'C) farkli
voltajlarda (10, 12, 14, 16 volt) eloksal islemine tabi tutulmustur. Silfiirik asit
elektroliti ile yapilan anodizasyon isleminden sonra, kaplama yiizeyleri SEM ile
incelenerek, gorintiileri ¢ekilmistir. Elde edilen yiizey SEM goriintiileri anodik

oksidasyondan 6nce alinan yiizey SEM goriintiileri ile Karsilastirilmaktadir.

6.1.1.Taramal Elektron Mikroskobu Ile Yapilan Incelemeler

Eloksal oncesi ylizeylerinde herhangi bir islem yapilmadan tiim numunelerin
yiizeylerinden SEM’de farkli biiyilitmelerde goriintiiler alinmistir. Bu goriintiilerle
eloksal sonrast ayn1 sekilde ylizeyden alinan goriintiiler ile karsilastirilmas: Sekil 6.1

ve Sekil 6.5‘de gosterilmistir.

ZBKU - XIBE 1@8nm 2648 SE1 .

a) b)

Sekil 6.1: a) TRC iiretim yilizeyden SEI eloksal dncesi, b) TRC iiretim eloksal
sonrasi gorlintiileri.
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a) b)

Sekil 6.2: a) DC iiretim yilizeyden SEI eloksal 6ncesi goriintiisii, b) Eloksal
sonrasi goruntusu.
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a) b)

Sekil 6.3: a) DC iiretim yiizeyden SEI eloksal dncesi goriintiisii, b) Eloksal sonrasi
goruntust.

Sekil 6.1, Sekil 6.2 ve yiiksek biiylitmedeki Sekil 6.3‘de de goriildiigii gibi
eloksal sonrasi ylizey topografyasi acik porlarin oldugu, eloksal dncesine gore daha
piirtizlii bir yiizey goriintiisiine sahip oldugu goriilebilmektedir. Anodik oksidasyon
sonrasi porlu yapimin hem DC tiretim hem TRC iiretimde olustugu goriilebilmektedir.
Stlfiirik asit ile yapilan eloksal isleminde uniform goézenekli bir oksit tabakasinin
elde edilmesi ylizeyde bu gozeneklerin goriilebilmesi siilfiirik asitle yapilan anodik

oksidasyon igleminin dogal bir sonucudur.
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Sekil 6.4’de uygulanan potansiyel miktarinin artirilmasiyla ylizeyde goriilen

gozeneklerin dagilimi ve sayist TRC iiretim numuneler igin goriilebilmektedir.

Z@ 48 BEG

Sekil 6.4: TRC iiretim yiizeyden geri sa¢ilim elektron goriintiisii (BEI). a) 10 V, b)
12V, c) 14 V, d) 16 V potansiyel uygulanmis.

Sekil 6.4‘de goriintiilerden goriildiigii gibi artan potansiyel ile birlikte por
gbzenek sayist azalmistir. Voltaj arttikca por ¢aplari biiylimekte sayilart azalmaktadir
[Choi, 2004], [Vorobyova, 2007], [Ono, 2003], [Belwalkara, 2008]. Gozenekler arasi
uzaklik (Dint), uygulanan potansiyelle (U), dogru orantihdir. Esitlik (6.1)’de

verilmistir.

Dint = k.U (61)
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Esitlik (6.1)’de k, orant1 sabitidir, birimi nm/V dur (2,5 < k < 2,8) [Choi, 2004].
Sekil 6.5’de uygulanan potansiyel miktarinin artirilmasiyla yilizeyde goriilen

gbzeneklerin dagilimi ve sayis1 DC iiretim numuneler i¢in goriilebilmektedir.

Z8 48 BEC

Sekil 6.5: DC iiretim yiizeyden BEI. a) 10 V, b) 12 V, c) 14 V, d) 16 V potansiyel
uygulanmas.

Sekil 6.4’de oldugu gibi Sekil 6.5°de de aym sekilde artan potansiyel ile
birlikte gorsel olarak bakildiginda gozenek sayisi azaldigi tahmin edilmektedir
[Vorobyova, 2007], [Ono, 2003]. Gozeneklerin sayisinin azalmasi gézeneklerin artan
potansiyel ile birlikte biiyliyerek birlesmesinden kaynaklanmaktadir. TRC ve DC
numunelerin gdzenek sayilarina bakildiginda gorsel olarak DC numunelerin daha az

gbzenek sayisina sahip oldugu goriilebilmektedir.
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Imagej programu ile yiizeyden alman SEM gériintiileri kullamlarak yiizeyden
goriilen por sayilar1 hesaplanmigtir. Sekil 6.6’da yiizeyden hesaplanan por sayilari

goriintlisli verilmistir. Her bir numune i¢in bu islem uygulanmistir.
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Sekil 6.6: Imagej programinda porlarin sayilmast islemi.
Sekil 6.6’da goriildligli iizere siyah tanecikler por pargaciklarinin kenar
cizgilerini gostermekte program vasitast ile bu porlarin toplam sayilari elde

edilebilmektedir. Elde edilen por sayilart DC ve TRC igin Tablo 6.1°de verilmistir.

Tablo 6.1: Uygulanan potansiyele bagli por sayisi degisimleri.

Uygulanan Potansiyel (V) TRC Por Sayisi DC Por Sayisi
10 2569 1281
12 2324 1743
14 2555 2268
16 2433 2508

Tablo 6.1’ de goriildiigii iizere artan potansiyel ile birlikte DC iiretim por sayisi

artmakta TRC {retimde ise azalmaktadir. Gozeneklerin sayisinin  azalmasi
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gozeneklerin  artan  potansiyel ile birlikte  biiyliyerek  birlesmesinden
kaynaklanmaktadir [Vorobyova, 2007], [Ono, 2003]. DC iiretim numunelerde
goriilen por sayisinin artmast ve gézenek sayisinin az olmast DC iiretimde porlarin
birlesmediginin  gostergesi olmustur. TRC iiretimin iiretimden gelen hizh
katilasmanin dogal bir sonucu olan kii¢iik tanelere sahip olmasi ve tane sinirlarinin
DC iiretimle elde edilene gore daha biiyiik olmasina bagli olarak DC iiretimle
karsilagtirildiginda  yiizey Ozelliklerini de etkileyen sonucglar olugmaktadir.
Anodizasyon isleminin bir korozyon islemi oldugu diisiiniiliirse tane sinirlarinda O2
‘nin daha kolay hareket edebilmesine bagli olarak TRC iiretim numunelerde O2 ‘nin
oksit tabakasindan gecisleri daha rahat olmaktadir. O2’nin bariyer tabakasi olustuktan
sonra oksit tabakasmin igerisine nufiiz etmesinde O? iyonlarmin artan sicaklik ile
birlikte bu islemin daha kolay oldugu bilinmektedir [Aerts et al., 2007 ]. O*
iyonlarinin akim tastyict olmasi yilizeyde iyon transferinden kaynakli gegislerde
¢Oziinmelere sebep olmaktadir. Bu durumun TRC iiretim numunelerde DC {iretim
numunelere kiyasla fazla olusuna bagl olarak TRC {iiretim numunelerde yiizeyden

por sayilar1 daha fazla ¢ikmaktadir [Sismanoglu, 2009].

6.2. Eloksal Sonras1 Kesitten Tabaka Kalinhgi Belirleme

6.2.1. Optik Mikroskop Ile Oksit Tabaka Kalinhig Ol¢me

Eloksal tabakanin kalinligi, yani bariyer tabaka ve oksit tabakasinin toplam
kalinlig1 artan potansiyel ile birlikte artmaktadir, fakat eloksal olusumu sirasinda
oksit tabakanin ¢o6ziinme hizi oksit olusumunun hizindan fazla olursa toplam
kaplama kalinlig1 azalmaktadir. Sekil 6.7°de TRC iiretime ait numunelerin kesitten

optik mikroskop ile 6l¢iilen toplam tabaka kalinliklar1 gosterilmistir.
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c) d)

Sekil 6.7: TRC iiretim kesitten oksit tabaka kalinligi. a)10V tabaka kalinlig1 =3,464
um, b)12 V tabaka kalinligi1 =7,24 um, c)14 V tabaka kalinlig1 =10,338 um, d)16 V
tabaka kalinlig1 =9,484 um.

Sekil 6.7°de goriildiigii tlizere optik mikroskopla incelenen kaplama
kalinliginda TRC iiretimde eloksal sirasinda uygulanan potansiyel arttik¢a tabaka
kalinlig1 artmaktadir. Sekil 6.8’de optik mikroskop TRC {iretim ortalama eloksal

tabakasi kalinlig1 ve uygulanan potansiyel degisimi grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6.8: Optik mikroskop TRC iiretim eloksal tabakasi ortalama kalinligi-
potansiyel grafigi.

Sekil 6.8’de ki grafikte goriilecegi tlizere artan potansiyel ile birlikte TRC
iretim levhalarda olusturulan eloksal tabakasi kalinhig artmaktadir. 14 V
potansiyelden sonra kaplama kalinligi ortalama 9,4 um’ye 16 V potansiyelde
diismektedir. Goriildiigi gibi 14 V’dan sonra gergeklesen eloksal islemi sirasinda,
¢Oziinme reaksiyonlarinin olusum hizi, oksit reaksiyonlarinin olusum hizina kiyasla
artarak, oksit tabakanin kalinliginin incelmesine neden olmaktadir [Yoon et al., 1975;
Ono, 2003; Akolkar et al., 2007]. TRC iiretim i¢in uygulanan eloksal sartlarinda
maksimum kalinlik 14 V’da elde edilmis olmaktadir. Genellikle siilfiirik asitli iiretim
proseslerinde de 10-22 V arasinda potansiyeller uygulanmaktadir [Sheasby et al.,
1987].

Sekil 6.9’da DC {iretime ait numunelerin kesitten optik mikroskop ile dlciilen

toplam tabaka kalinliklar1 gosterilmistir.
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c) d)

Sekil 6.9: DC iiretim kesitten oksit tabaka kalinligi. a) 10 V tabaka kalinligr =3,11
um, b) 12 V tabaka kalinlig1 =5,2 um, c) 14 V tabaka kalinlig1 =7,511 um, d) 16 V
oksit tabaka kalinlig1 =16,93 um.

Sekil 6.9°da goriildiigii {lizere optik mikroskopla incelenen kaplama
kalinliginda DC iiretimde de eloksal sirasinda uygulanan potansiyel arttik¢a tabaka
kalinligi artmaktadir. TRC iiretim eloksallanan levhalardaki gibi DC {iretim
eloksallanmis levhalarda kalinlik uygulanan potansiyelle birlikte daha fazla oranla
artmakta. DC iiretim levhalardaki kaplama kalinligindaki artis TRC iiretime kiyasla
daha fazla olmakta hatta 16 V potansiyel uygulanmis levhadaki kaplama kalinliginda
en yiiksek tabaka kalinligina ulasildig1 Sekil 6.10°da gosterilmektedir.
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Sekil 6.10: Optik mikroskop DC iiretim eloksal tabakasi kalinligi-potansiyel grafigi.

Sekil 6.10°da ki grafikte de goriildiigii lizere DC iiretim levhada 16 V
potansiyelde yapilan eloksal islemi sonrasi en yiiksek kaplama kalinligi elde
edilebilmigtir. TRC {iretim levhalardakinin aksine 16 V potansiyelde DC {iretim
levhalarda ¢Ozlinme reaksiyonlarinin olusum hizi, oksit reaksiyonlarinin olusum
hizina kiyasla artmayarak oksit tabakanin kalinliginin incelmesine neden olmamustir.
Bu durum DC dretim levhalarin yiizeylerinin {retimde tiraslanmasi ve
intermetaliklerin olusturdugu segregasyonlarin yiizeyde c¢ok daha az bulunmasi
sonucudur. Eloksal islemi icin yiizeyde bulunan intermetalikler oksit tabakasini
etkilemektedir. Yiizeyde bulunan intermetalikler bu bolgelerden akimin gegisine
engel olmakta ve eloksal isleminde oksit tabakasinin  olusumunu
engelleyebilmektedir [Cooke, 1962]. DC levhalarda iiretimden gelen yiizey
tiraglanmas1  0zelligi sayesinde uygulanan yiiksek potansiyelde bu kaplama

kalinliginin elde edilmesi miimkiin olmaktadir.

6.2.2. Taramah Elektron Mikroskobu ile Oksit Tabaka Kalnhg
Ol¢me

Optik mikroskop sonrasi kesitten kaplanan numunelerin kaplama kalinliklar
SEM ile de olcililmiistiir. Sekil 6.11°de TRC iiretim levhalarin kaplama kalinliklari

gosterilmistir.
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Sekil 6.11: TRC iiretim kesitten oksit tabaka kalinligr. a) 10 V tabaka kalinligi =3,75
um, b) 12 V tabaka kalinlig1 =7,95 um, ¢) 14 V tabaka kalinlig1 =11,02 um, d) 16 V
tabaka kalinligi1 =11,17 pm.

Sekil 6.11°de goriildiigi {izere optik mikroskopla incelenen kaplama
kalinliginda olgiilen degerlere yakin olarak SEM’de de TRC iiretimde eloksal
sirasinda uygulanan potansiyel arttik¢a tabaka kalinhig1 artmaktadir. Sekil 6.12°de
optik mikroskop TRC iiretim ortalama eloksal tabakasi kalinligi ve uygulanan

potansiyel degisimi SEM incelemesi grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6.12: Elektron mikroskobu TRC iiretim eloksal tabakasi kalinligi-potansiyel
grafigi.

Sekil 6.12°de gorildiigli iizere optik mikroskoptaki yapilan incelemelerdeki
gibi TRC iiretim levhalarda olusturulan eloksal tabakasi kalinlig1 artmaktadir. 14 V
potansiyelden sonra kaplama kalinligi ortalama 11,17 pm’ye 16 V potansiyelde
ulagmaktadir. Goriildiigii gibi 14 V’dan sonra gerceklesen eloksal islemi sirasinda,
¢oziinme reaksiyonlarmin olusum hizi, oksit reaksiyonlarinin olusum hizina kiyasla
artarak, oksit tabakanin kalinliginin incelmesine neden olmaktadir [Yoon et al.,
1975], [Ono, 2003], [Akolkar et al., 2007].

Sekil 6.13‘de DC iiretim levhalarin SEM de incelenen kaplama kalinliklari

gosterilmistir.
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Sekil 6.13: DC iiretim Kesitten oksit tabaka kalinligi. a) 10 V tabaka kalinlig1 =3,61
um, b) 12 V tabaka kalinligi =5,675 um, c) 14 V tabaka kalinlig1 =8,237 um, d) 16 V
oksit tabaka kalinlig1 =17,01 pm.

Sekil 6.13’de goruldigl tizere optik mikroskopla incelenen kaplama
kalinliginda Olgiilen degerlere yakin olarak SEM’de de DC iiretimde eloksal
sirasinda uygulanan potansiyel arttik¢a tabaka kalinhig1 artmaktadir. Sekil 6.14’de
DC iiretim ortalama eloksal tabakasi kalinlig1 ve uygulanan potansiyel degisimi SEM

incelemesi grafik olarak verilmistir.
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Sekil 6.14: Elektron mikroskobu DC iiretim eloksal tabakasi kalinligi potansiyel
grafigi.

Sekil 6.14’de ki grafikte de goriildiigii tlizere farkli voltajlarda uygulanan
eloksal sonrasi farkli kalinliklarda oksit tabakalar1 elde edilmistir. 10 V degerinde
yapilan eloksal sonucu ortalama 3,61 um kalinlik elde edilirken, bu kalinlik degeri 12
V degerinde yapilan eloksal sonunda ortalama 5,67 pum olarak artmustir. 16 V
degerinden sonraki yapilan eloksalda, akim yogunlugunun c¢ok artmasina paralel
olarak voltaj sabit kalmamis ve artmistir ve kaplama elde edilememistir. Fakat 16 V
degerinde numuneler icinde en fazla kaplama kalinlig1 DC iiretimde elde edilmistir.
Bu durum ¢oziinme hizi oksit olusum hizindan daha az olmustur ve edilen oksit
tabaka kalinlik degerleri artmigtir. DC ve TRC firetim numunelerin eloksal iglemi

sonrast elde edilen toplam eloksal tabakalar1 Tablo 6.2’de verilmistir.

Tablo 6.2: TRC ve DC iiretim farkli potansiyellerde optik ve SEM kalinlik 6lgtimleri.

TRC DC

POt?\r}i'ye' Optik SEM (um) Optik SEM (um)
Mikroskop (um) Mikroskop (um)

10 3,46 £0,01 3,75 +£0,01 3,11 +0,01 3,61 +0,01

12 7,24 £0,01 7,95 £0,01 5,20 £0,01 5,67 £0,01

14 10,33 0,01 11,02 0,01 7,51 40,01 8,23 £0,01

16 9,98 +0,01 11,17 +0,01 16,93 +0,01 17,01 +0,01

Tablo 6.2°de goriildiigii gibi hem DC hem de TRC iiretim levhalara eloksal

islemi sirasinda uygulanan potansiyel miktar1 artirildik¢a eloksal tabakasi kalinlig

artmaktadir. Optik ve taramali elektron mikroskoplariyla elde edilen degerler yakin
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cikmaktadir. Yapilan ¢alismalarda artan potansiyel ile tabaka kalinliginin artmasinda
bariyer tabakasinin kalinliginin artmasi tizerinde durulmustur. Artan bariyer ve oksit
tabakalar1 toplam kaplama kalinligmin artisina neden olmaktadir [Ono, 2003].
Olgiilen degerler iiretim yodnteminin eloksal tabakasi iizerindeki etkisini de
gostermistir. TRC iiretim ile DC fiiretim levhalarda farkli ¢ikan tabaka kalinliklari
tizerinde iiretim yonteminden kaynakli mikroyapi, intermetaliklerin dagilimi, yilizey
morfolojisi gibi Ozelliklerinin farkli olmasinin etkisi bulunmaktadir. DC iiretim
levhalarda ylizey hatt1 ve merkez hattinda genel mikroyapisi itibariyle TRC {iiretim
levhalara kiyasla tane boyutu biiytiktiir ve intermetalikleri TRC iiretim levhalara
kiyasla daha iri boyuttaydi. Yiizey ozellikleri agisindan ise iiretimden gelen
tiraglanmis (frezelenmis) temiz bir ylizeye sahipti. Bu o6zellikler, 06zellikle
intermetaliklerin ylizey bolgesindeki dagilimi ve boyutu eloksal islemi sirasinda
olusan kaplama kalinligin1 etkilemektedir.

Ayrica artan akim yogunlugu ile birlikte oksit tabakasinin kalinligi

artmaktadir. Sekil 6.15°de grafik olarak gdsterilmistir.
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Sekil 6.15: Akim yogunlugu oksit tabakas1 degisimi.

Sekil 6.15°de grafikten de goriilecegi lizere DC iiretim levhalarda olusturulan
oksit tabakasi1 kalinlig1 lineere yakin bir sekilde artan akim yogunlugu ile birlikte
artmakta iken TRC iiretimde bu artis akim yogunluklar1 2-2.5 A/dm? ‘lere ulastiginda

olusan oksit tabakasinin ¢éziinmesinin artmasiyla diismektedir [Yoon et al., 1975],
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[Ono, 2003], [Akolkar et al., 2007]. Yapilan galismalarda poréz oksit tabaka
olusumunda bariyer tabakanin kalinliginin artisinin voltaja, bariyer tabakanin
tizerinde olusan oksit tabakasinin ise artan akim yogunlugu, zaman ve sicakliga baglh
olarak kalinligimmin degistigi belirtilmistir. Artan potansiyel ile birlikte artan akim
yogunlugunda sicakligin artmasi ¢ok dogaldir sonugta artan sicaklikla birlikte oksit
tabakasiin ¢oziinmesi elektrolit igerisinde ¢ok daha kolay olmaktadir [Diggle,
1962]. Onceki ¢aligmalarda anodik oksidasyon sartlar1 aym olmasa da 10-15 V
arasinda yaklasik olarak 3-10 um tabaka kalinliklar1 elde edilebilmistir. Tsangaraki
ve arkadaslarinin yaptiklari ¢alismada 35-110 dak. siirede farkli alasimlarda ortalama
17-25 um arasinda oksit tabaka kalinligr ulasmiglardir. Farkli alasim elementleri ya
da farkli konsantrasyona sahip elektrolit ile yiliksek oksit tabakasi elde etmek
miimkiin olmustur. M. Jariyaboon ve arkadaslarinin yaptigi c¢alismada iiretim
yontemi belirtilmemis 1050 AA’da 100 ml/l elektrolit konsantrasyonun da 14 V
potansiyel 10 dakika uygulanarak 4,5 um oksit tabakasi elde edilmistir. Tolga
Sismanoglu’nun ¢alismasinda da 2024, 6082 ve 7075 aliiminyum alagimlar1 anodik
oksidasyon incelemesinde artan potansiyel ile birlikte tabaka kalinliklar1 incelenmis
ve ortalama 7-68 pm tabaka kalinliklari elde edilmistir [Sismanoglu, 2009],
[Jariyaboon, 2011]. Goriildiigii iizere tabaka kalinliklari {izerine 6nceki ¢aligmalarda
1050 AA iiretim yontemi farkli artan potansiyel ile birlikte oksit tabakasi ozellikleri
tizerinde durulmamistir. TRC ve DC iiretim numunelerde elde edilen kaplama
kalinliklar1 yapilan ¢alismalardaki oksit tabakalarina gore kiyaslanacak olursa yakin
sartlar altinda (sicaklik, elektrolit konsantrasyonu, uygulanan potansiyel) diigiik

potansiyel altinda (10-16 V) bile yiiksek oksit tabakasi kalinlig1 elde edilebilmistir.

6.3. Enerji Dagilimi Spektroskopisi ile Kesitten Oksit
Tabakas1 Kimyasal Icerigi Inceleme

Eloksal sonrasi, oksit tabakasinin iist, alt bolgelerinden alansal ve kaplama
boyunca ¢izgi analizi yapilarak EDS incelemeleri yapilmis olup, ayrica oksit tabaka
boyunca elementlerinin dagilimi1 belirlenmistir.

Sekil 6.16°de TRC iiretim 10 V potansiyel uygulanan numune EDS incelemesi

gosterilmis, Tablo 6.3’de spektroskopi sonucu verilmistir.
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Sekil 6.16: Enerji Dagilim Spektroskopisi kimyasal yapiy1 belirleme 10 V potansiyel
uygulanan TRC iiretim numuneye ait SEM goriintiisii, 1 nolu alan oksit tabakasi, 2
nolu alan aliiminyum taban.

Sekil 6.16’de goriilecegi lizere 1 nolu alanda oksijen yogun aliiminyum kismen
seyrek bolgeden ve 2 numarali aliminyum yogun taban bdlgeden spektral dagilim

yiizdeleri alinmistir. Alinan sonuglar Tablo 6.3’de gosterilmistir.

Tablo 6.3: TRC iiretim 10 V potansiyel uygulanmis levha enerji dagilim
spektroskopisi sonuglari.

Spektrum Al (% ag) | O (% ag) | S(%ag) | Au (% ag) | Toplam

(% ag)
1- Oksit Tabakasi 50,041 35,323 4,733 9,903 100
2-Aliiminyum 89,255 10,745 100
Taban

Alansal bolgeden alinan degerlerin yaninda ¢izgi hatti analizi de alinmstir.
Sekil 6.17°de TRC iiretim eloksal sirasinda 10 V potansiyel uygulanan numune igin,
oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit tabakasi igerisinde mesafeye

gore degisimi, grafik olarak gosterilmektedir.
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Sekil 6.17: TRC iiretim 10 V potansiyel uygulanmis levha kaplama boyunca element
dagilimi grafik gosterimi.

Sekil 6.17°de eloksal islemi sirasinda 10 V potansiyel uygulanmis numunenin
gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit
tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir. Aliiminyum alagim
numunelerinin enerji dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum elementlerinin
disinda kiikiirt elementi dagilimi da analiz edilmistir. Oksit tabakasinin alt
bolgesinden {iist bolgesine dogru ilerledikge, Al siddetinin azaldigi, O siddetinin az
bir oranda arttigi ve S siddetinin de az bir oranda arttig1 goriilmektedir. Bunun
anlam1 oksit tabakasinin iist bolgesinde yliksek oranda O elementi ve 6nemli oranda
Al elementlerinin varligi, alt bolgesinde ise yiiksek oranda Al varliginin oldugudur.
Daha Once yapilan ¢alismalarda da oksit tabakanin dis kismmin % 12-15’lik bir
kisminda siilfat iyonlar1 (SO4?") bulunmustur. Kaplamanin %15°lik kismmi1 H20 ve
%721k kismint Al203 olusturdugu belirtilmistir [Sheasby et al., 1987]. Siilfat
iyonlarmin oksit yapis1 icerisinde oran olarak azligi, 0% ve AP iyonlarinin SO4% ne
nazaran hareketliliklerinin fazla olusundandir. Siilfat iyonlarinin varligi hidrojen
iyonlarinin hareketini kolaylastirmakta ve hiicre potansiyelini azaltmaktadir [Web 4,
2012]. Fakat oksit kompozisyonu icerisinde Al203, (SOs%), H20 ve Alx(SO4)3
miktar1 tamamen elektrolitin ve sonrasinda yapilacak olan tespit islemine,
kompozisyonuna ve 6zelliklerine bagh oldugu goériilmiistiir [Sheasby et al., 1987]. S
iyonlarimin ve O iyonlarmin dagilimlarmin oksit tabakasi boyunca yakin ¢ikmasi
uygulanan elektrolit ve tespit isleminden oldugu goriilmektedir. Artan potansiyel ile

birlikte degisen element dagilimini tespit etmek {izere tiim numunelere EDS islemi
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uygulanmistir. Sekil 6.18‘de TRC iiretim 12 V potansiyel uygulanan numune EDS

incelemesi gosterilmis, Tablo 6.4’de spektroskopi sonucu verilmistir.

Sekil 6.18: Enerji Dagilim Spektroskopisi kimyasal yapiy1 belirleme 12 V potansiyel
uygulanan TRC iiretim numuneye ait SEM goriintiisii, 1 nolu alan oksit tabakasi, 2
nolu alan aliiminyum taban.

Sekil 6.18’de goriilecegi lizere 1 nolu alanda oksijen yogun aliiminyum kismen
seyrek bolgeden ve 2 numarali aliminyum yogun taban bdlgeden spektral dagilim

yiizdeleri alinmistir. Alinan sonuglar Tablo 6.4’de gosterilmistir.

Tablo 6.4: TRC iiretim 12 V potansiyel uygulanmis levha enerji dagilim
spektroskopisi sonuglari.

Spektrum Al (% ag) | O (% ag) | S (% ag) | Au (% ag) | Toplam
(% ag)

1- Oksit Tabakas1 48,883 34.772 5,444 10,901 100

2-Aliiminyum Taban 89,139 10,861 100

Alansal bolgeden alinan degerlerin yaninda ¢izgi hatti analizi de alinmustir.
Sekil 6.19’de TRC {iretim eloksal sirasinda 12 V potansiyel uygulanan numune igin,
oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit tabakasi i¢erisinde mesafeye

gore degisimi grafik olarak gdsterilmektedir.
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Sekil 6.19: TRC iiretim 12 V potansiyel uygulanmis levha kaplama boyunca element
dagilimi sonucu grafik gosterimi.

Sekil 6.19” da eloksal islemi sirasinda 12 V potansiyel uygulanmis numunenin
gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit
tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir. Aliiminyum alagim
numunelerinin enerji dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum elementlerinin
disinda kiikiirt elementi dagilimi da analiz edilmistir. Elektrolitten gelen S
iyonlaridir. Oksit tabakasinin alt bolgesinden iist bolgesine dogru ilerledikge, Al
siddetinin azaldigi, O siddetinin az bir oranda arttig1 ve S siddetinin de az bir oranda
arttigr goriilmektedir. Bunun anlami oksit tabakasinin {ist bolgesinde yiiksek oranda
O elementi ve 6nemli oranda Al elementlerinin varligi, alt bolgesinde ise yiiksek
oranda Al varliginin oldugudur. 10 V potansiyel uygulanmis TRC numuneye gore 12
V uygulanmig TRC iiretim numuneden artan potansiyele bagli olarak S ve O
elementlerinin elektrolit igerisinde transferinin hizlanmasina bagl olarak arttigi
goriilmektedir. Sekil 6.20 ‘de TRC iiretim 14 V potansiyel uygulanan numune EDS

incelemesi gosterilmis, Tablo 6.5 de enerji dagilim spektroskopi sonucu verilmistir.
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Sekil 6.20: Enerji Dagilim Spektroskopisi kimyasal yapiy1 belirleme 14 V potansiyel
uygulanan TRC iiretim numuneye ait SEM goriintiisii, 1 nolu alan oksit tabakasi, 2
nolu alan aliiminyum taban.

Sekil 6.20°da goriilecegi lizere 1 nolu alanda oksijen yogun aliiminyum kismen
seyrek bolgeden ve 2 numarali aliminyum yogun taban bdlgeden spektral dagilim

yiizdeleri alinmistir. Alinan sonuglar Tablo 6.5’de gosterilmistir.

Tablo 6.5: TRC iiretim 14 V potansiyel uygulanmis levha enerji dagilim
spektroskobisi sonuglari.

Spektrum Al (% ag) | O(%ag) | S (% ag) | Au (% ag) | Toplam
(% ag)

1-Oksit Tabakas1 48,312 35,335 5,683 10,67 100

2-Aliiminyum Taban 90,251 9,749 100

Alansal bolgeden alinan degerlerin yaninda ¢izgi hatt1 analizi de alinmistir.
Sekil 6.21°de TRC iiretim eloksal sirasinda 12 V potansiyel uygulanan numune igin,
oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit tabakasi igerisinde mesafeye

gore degisimi grafik olarak gdsterilmektedir.
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Sekil 6.21: TRC iiretim 14 V potansiyel uygulanmis levha kaplama boyunca element
dagilim sonucu grafik gosterimi.

Sekil 6.21°de eloksal iglemi sirasinda 14 V potansiyel uygulanmis numunenin
gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit
tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir. Aliiminyum alagim
numunelerinin enerji dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum elementlerinin
disinda kiikiirt elementi dagilimi da analiz edilmistir. Elektrolitten gelen S
iyonlaridir. Oksit tabakasinin alt bolgesinden iist bolgesine dogru ilerledikge, Al
siddetinin azaldig1, O siddetinin az bir oranda arttig1 ve S siddetinin de az bir oranda
arttigr goriilmektedir. Bunun anlami oksit tabakasinin iist bolgesinde yiiksek oranda
O elementi ve 6nemli oranda Al elementlerinin varligi, alt bélgesinde ise yiiksek
oranda Al varliginin oldugudur. 12 V potansiyel uygulanmis TRC numuneye gore 14
V uygulanmig TRC iiretim numuneden, artan potansiyele bagh olarak, S ve O
elementlerinin elektrolit igerisinde transferinin hizlanmasina bagli olarak artti1
goriilmektedir.

Sekil 6.22’°de TRC iiretim 16 V potansiyel uygulanan numune EDS

incelemesi gosterilmis, Tablo 6.6’da spektroskopi sonucu verilmistir.
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Sekil 6.22: Enerji Dagilim Spektroskopisi kimyasal yapiy1 belirleme 16 V potansiyel
uygulanan TRC iiretim numuneye ait SEM goriintiisti, 1 nolu alan oksit tabakasi, 2
nolu alan aliiminyum taban.

Sekil 6.22°de goriilecegi lizere 1 nolu alanda oksijen yogun aliiminyum kismen
seyrek bolgeden ve 2 numarali aliminyum yogun taban bdlgeden spektral dagilim

yuzdeleri alinmistir. Alinan sonuglar Tablo 6.6’da gdsterilmistir.

Tablo 6.6: TRC iiretim 16 V potansiyel uygulanmis levha enerji dagilim
spektroskopisi sonuglari.

Spektrum Al (% ag) | O (% ag) | S(%ag) | Au (% ag) | Toplam

(% ag)
1-Oksit Tabakas1 | 48,297 33,659 5,918 12,126 100
2-Aliiminyum 91,429 8,571 100
Taban

Alansal bolgeden alinan degerlerin yaninda ¢izgi hatti analizi de alinmustir.
Sekil 6.23’de TRC iiretim eloksal sirasinda 16 V potansiyel uygulanan numune igin,
oksit tabaka icerisinde element dagilim siddetinin oksit tabakasi i¢erisinde mesafeye

gore degisimi grafik olarak gosterilmektedir.
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Sekil 6.23: TRC iiretim 16 V potansiyel uygulanmis levha kaplama boyunca element
dagilim sonucu grafik gosterimi.

Sekil 6.23°de eloksal islemi sirasinda 16 V potansiyel uygulanmis numunenin
gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka icerisinde element dagilim siddetinin oksit
tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir. Aliiminyum alasim
numunelerinin enerji dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum elementlerinin
disinda kiikiirt elementi dagilimi da analiz edilmistir. Elektrolitten gelen S
iyonlaridir. Oksit tabakasinin alt bolgesinden iist bolgesine dogru ilerledikge, Al
siddetinin azaldigi, O siddetinin az bir oranda arttig1 ve S siddetinin de az bir oranda
arttig1 goriilmektedir. Bunun anlami oksit tabakasinin iist bolgesinde yiiksek oranda
O elementi ve 6nemli oranda Al elementlerinin varligi, alt bolgesinde ise yiiksek
oranda Al varliginin oldugudur. 14 V potansiyel uygulanmig TRC numuneye gore 16
V uygulanmig TRC iiretim numuneden, artan potansiyele bagli olarak, S ve O
elementlerinin miktarinin azaldig1 goriilmiistiir bu durumda TRC {iretim numunede
¢oziinme hizinin oksit olusum hizim gegtigi ve kaplama ug (ylizey) bolgesine dogru
14 V potansiyel uygulanan numuneye gore azaldig1 goriilmektedir.

TRC iiretim numunelerden sonra DC iiretim numunelerde de EDS alansal ve
¢izgi hatt1 analizi uygulanmustir. Sekil 6.24’de DC iiretim 10 V potansiyel uygulanan

numune EDS incelemesi gosterilmis, Tablo 6.7°de spektroskopi sonucu verilmistir.
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Sekil 6.24: Enerji Dagilim Spektroskopisi kimyasal yapiy1 belirleme 10 V potansiyel
uygulanan DC iiretim numuneye ait SEM goriintiisii, 1 nolu alan oksit tabakasi, 2
nolu alan aliiminyum taban.

Sekil 6.24°de goriilecegi lizere 1 nolu alanda oksijen yogun aliiminyum kismen
seyrek bolgeden ve 2 numarali aliminyum yogun taban bdlgeden spektral dagilim

yiizdeleri alinmistir. Alinan sonuglar Tablo 6.7’ de gosterilmistir.

Tablo 6.7: DC iiretim 10 V potansiyel uygulanmig levha enerji dagilim
spektroskobisi sonuclari.

Spektrum Al (% ag) | O (% ag) | S(%ag) | Au (% ag) | Toplam

(% ag)
1-Oksit Tabakas1 58,233 24,348 4,613 12,806 100
2-Aliiminyum 90,780 9,220 100
Taban

Alansal bolgeden alinan degerlerin yaninda ¢izgi hatti analizi de alinmistir.
Sekil 6.25°de DC iiretim eloksal sirasinda 10 V potansiyel uygulanan numune igin,
oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit tabakasi igerisinde mesafeye

gore degisimi grafik olarak gosterilmektedir.
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Sekil 6.25: DC tiretim 10 V potansiyel uygulanmis levha kaplama boyunca element
dagilim sonucu grafik gosterimi.

Sekil 6.25°de eloksal islemi sirasinda 10 V potansiyel uygulanmis numunenin
gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka icerisinde element dagilim siddetinin oksit
tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir. Aliiminyum alasim
numunelerinin enerji dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum elementlerinin
disinda kiikiirt elementi dagilimi da analiz edilmistir. Elektrolitten gelen S
iyonlaridir. Oksit tabakasinin alt bolgesinden iist bolgesine dogru ilerledikce, Al
siddetinin azaldigi, O siddetinin az bir oranda arttig1 ve S siddetinin de az bir oranda
arttig1 goriilmektedir. Bunun anlami oksit tabakasinin iist bolgesinde yiiksek oranda
O elementi ve 6nemli oranda Al elementlerinin varligi, alt bolgesinde ise yiiksek
oranda Al varliginin oldugudur. 10 V potansiyel uygulanmis TRC numuneye gore,
10 V uygulanmig DC {iretim numuneden, S ve O elementlerinin miktarinin azaldig
goriilmiistiir bu durumda DC iiretim numunede ¢oziinme hizinin oksit olusum hizini
gectigi ve kaplama ug (ylizey) bolgesine dogru TRC iiretim numuneye gore azaldigi
goriilmektedir. Bu durum ayni sartlar altinda fakat farkli anodik oksidasyon kaplama
kalinligina sahip olmalarina, iiretimden gelen farkli mikroyap1 6zelliklerine,
mikroyapida intermetaliklerin dagilimlarinin farkli olugsunun etkisinin oldugunu
gostermistir. Sekil 6.26’da DC iiretim 12 V potansiyel uygulanan numune EDS

incelemesi gosterilmis, Tablo 6.8”de spektroskopi sonucu verilmistir.
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Sekil 6.26: Enerji Dagilim Spektroskopisi kimyasal yapiy1 belirleme 12 V potansiyel
uygulanan DC {iretim numuneye ait SEM goriintiisii, 1 nolu alan oksit tabakasi, 2
nolu alan bariyer tabaka 3 nolu alan aliiminyum taban.

Sekil 6.26’da goriilecegi iizere 1 nolu alanda; oksijen yogun aliiminyum
kismen seyrek bolgeden, 2 numarali alanda; aliiminyum yogun taban bolgeye yakin
bariyer tabakasindan ve 3 nolu alanda; aliiminyum taban bdolgesinden, spektral
dagilim yiizdeleri alinmistir. Alinan sonuglar Tablo 6.8’de gosterilmistir. DC iiretim
numunelerden 12, 14 ve 16 V potansiyel uygulanan numunelerdeki kaplamalarda
yiiksek biiyiitmelerde goriintii alinabilmesi ile bariyer tabakasi bolgesinden de analiz

alinabilmistir.

Tablo 6.8: DC iiretim 12 V potansiyel uygulanmis levha enerji dagilim
spektroskobisi sonuglari.

Spektrum Al (%ag) | O(%ag) | S(%ag) | Au (% ag) | Toplam

(% ag)
1-Oksit Tabakasi 47,213 32,383 6,044 14,360 100
2-Bariyer Tabakast 56,041 24,950 5,076 13,933 100
3-Aliiminyum 89,783 10,217 100
Taban

Alansal bolgeden alinan degerlerin yaninda ¢izgi hatti analizi de alinmistir.
Sekil 6.27°de DC tiretim eloksal sirasinda 12 V potansiyel uygulanan numune igin,
oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit tabakasi igerisinde mesafeye

gore degisimi grafik olarak gosterilmektedir.
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Sekil 6.27: DC iiretim 12 V potansiyel uygulanmis levha kaplama boyunca element
dagilim sonucu grafik gosterimi.

Sekil 6.27°de eloksal iglemi sirasinda 12 V potansiyel uygulanmis numunenin
gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit
tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir. Alliminyum alasim
numunelerinin enerji dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum elementlerinin
disinda kiikiirt elementi dagilimi da analiz edilmistir. Elektrolitten gelen S
tyonlaridir. Oksit tabakasinin alt bolgesinden iist bolgesine dogru ilerledikce, Al
siddetinin azaldigi, O siddetinin az bir oranda artti1 ve S siddetinin de az bir oranda
arttigr goriilmektedir. Bunun anlami oksit tabakasinin iist bolgesinde yiliksek oranda
O elementi ve onemli oranda Al elementlerinin varligi, alt bolgesinde ise yliksek
oranda Al varliginin oldugudur. 10 V potansiyel uygulanmis DC numuneye gore 12
V uygulanmis DC iiretim numuneden, S ve O elementlerinin miktarinin arttig
goriilmiistiir artan potansiyele bagli olarak, S ve O elementlerinin elektrolit igerisinde
transferinin hizlanmasina bagl olarak arttig1 goriilmektedir.

Sekil 6.28’de DC iiretim 14 V potansiyel uygulanan numune EDS incelemesi

gosterilmis, Tablo 6.9°da spektroskopi sonucu verilmistir.
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Sekil 6.28: Enerji Dagilim Spektroskopisi kimyasal yapiy1 belirleme 14 V potansiyel
uygulanan DC iiretim numuneye ait SEM goriintiisii, 1 nolu alan oksit tabakasi, 2
nolu alan bariyer tabaka 3 nolu alan aliiminyum taban.

Sekil 6.28’de goriilecegi tlizere 1 nolu alanda Oksijen yogun Aliiminyum
kismen seyrek bolgeden, 2 numarali Aliiminyum yogun taban bdlgeye yakin bariyer
tabakasindan ve 3 nolu alan aliiminyum taban bolgesinden spektral dagilim yiizdeleri

alimmustir. Alinan sonuglar Tablo 6.9’da gosterilmistir

Tablo 6.9: DC iiretim 14 V potansiyel uygulanmis levha enerji dagilim
spektroskobisi sonuglari.

Spektrum Al (% ag) | O(%ag) | S(%ag) | Au (% ag) | Toplam
(% ag)
1-Oksit Tabakasi 48,080 31,642 6,116 14,161 100
2-Bariyer Tabakasi 53,770 26,118 5,340 14,772 100
3-Aliiminyum Taban 89,232 10,768 100

Alansal bolgeden alinan degerlerin yaninda ¢izgi hatti analizi de alinmustir.
Sekil 6.29°da DC iiretim eloksal sirasinda 14 V potansiyel uygulanan numune i¢in,
oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit tabakasi igerisinde mesafeye

gore degisimi grafik olarak gdsterilmektedir.
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Sekil 6.29: DC iiretim 14 V potansiyel uygulanmis levha kaplama boyunca element
dagilim spektroskopisi sonucu grafik gosterimi.

Sekil 6.29°da eloksal iglemi sirasinda 14 V potansiyel uygulanmis numunenin
gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit
tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir. Aliiminyum alagim
numunelerinin enerji dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum elementlerinin
disinda kiikiirt elementi dagilimi da analiz edilmistir. Elektrolitten gelen S
iyonlaridir. Oksit tabakasinin alt bolgesinden iist bolgesine dogru ilerledikce, Al
siddetinin azaldigi, O siddetinin az bir oranda arttig1 ve S siddetinin de az bir oranda
arttigr goriilmektedir. Bunun anlami oksit tabakasinin iist bolgesinde yiiksek oranda
O elementi ve 6nemli oranda Al elementlerinin varligi, alt bolgesinde ise yiiksek
oranda Al varliginin oldugudur. 12 V potansiyel uygulanmis DC numuneye gore 14
V uygulanmis DC iiretim numunede artan potansiyele bagli olarak, S ve O
elementlerinin miktariin azaldigi gortilmistiir. Bu durum 14 V uygulanmis DC
tiretim numunede ¢6ziinme hizinin oksit olusum hizini gectigini gostermektedir.

Sekil 6.30°da DC iiretim 16 V potansiyel uygulanan numune EDS incelemesi

gosterilmis, Tablo 6.10°da spektroskopi sonucu verilmistir.
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Sekil 6.30: Enerji Dagilim Spektroskopisi kimyasal yapiy1 belirleme 16 V potansiyel
uygulanan DC iiretim numuneye ait SEM goriintiisii, 1 nolu alan oksit tabakasi, 2
nolu alan bariyer tabaka 3 nolu alan aliiminyum taban.

Sekil 6.30’de goriilecegi tlizere 1 nolu alanda Oksijen yogun Aliiminyum
kismen seyrek bolgeden, 2 numarali Aliiminyum yogun taban bolgeye yakin bariyer
tabakasindan ve 3 nolu alan aliiminyum taban bolgesinden spektral dagilim yiizdeleri

alimmustir. Alinan sonuglar Tablo 6.10°da gdsterilmistir

Tablo 6.10: DC iiretim 16 V potansiyel uygulanmis levha enerji dagilim
spektroskobisi sonuclari.

Spektrum Al (% ag) | O (% ag) | S(%ag) | Au (% ag) | Toplam
(% ag)
1-Oksit Tabakas1 47.547 33.906 6.578 11.968 100
2-Bariyer Tabakas1 49.032 29.803 6.530 14.635 100
3-Aliiminyum Taban 90.206 9.794 100

Alansal bolgeden alinan degerlerin yaninda c¢izgi hatti analizi de alinmustir.
Sekil 6.31°de DC iiretim eloksal sirasinda 16 V potansiyel uygulanan numune igin,
oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit tabakasi igerisinde mesafeye

gore degisimi grafik olarak gdsterilmektedir.
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Sekil 6.31: DC iiretim 16 V potansiyel uygulanmis levha kaplama boyunca element
dagilim sonucu grafik gosterimi.

Sekil 6.31°de eloksal iglemi sirasinda 16 V potansiyel uygulanmis numunenin
gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka igerisinde element dagilim siddetinin oksit
tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir. Eloksal uygulanmis
aliminyum alasim numunelerinin enerji dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum
elementlerinin diginda kiikiirt elementi dagilimi da analiz edilmistir. Elektrolitten
gelen S iyonlaridir. Oksit tabakasinin alt bolgesinden {ist bolgesine dogru ilerledikge,
Al siddetinin azaldigi, O siddetinin az bir oranda arttif1 ve S siddetinin de az bir
oranda arttig1 goriilmektedir. Bunun anlami oksit tabakasinin iist bolgesinde yiiksek
oranda O elementi ve 6nemli oranda Al elementlerinin varhifi, alt bolgesinde ise
yiiksek oranda Al varliginin oldugudur. 14 V potansiyel uygulanmis DC numuneye
gbre 16 V uygulanmisg DC iiretim numunede S ve O elementlerinin miktarinin arttig1
goriilmiistiir artan potansiyele bagli olarak, S ve O elementlerinin elektrolit igerisinde
transferinin hizlanmasina oksit tabakasina gegisinin hizlandigina bagl olarak arttig1
goriilmektedir.

Yapilan EDS analizlerinde oksit tabakasinda degisen element yiizde

miktarlarina iligkin degerlerin karsilagtirmasi Tablo 6.11°de yapilmustir.
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Tablo 6.11: Numunelerin EDS sonuglarinin kiitlece % cinsinden karsilastirmasi.

Numuneler Kaplama Alti
Al [Au

10 V TRC | 50.041 | 35.323 | 4.733 | 9,903 |89.255|10.745
12V TRC |48.883 | 34.772|5.444 110,901 |89.139 10,861
14V TRC | 48.312 | 35,335 | 5.683 | 10,670 |90.251 | 9.749
16 VTRC | 48.297 | 33.659 | 5.918 | 12.126 | 91.429| 8.571

10V DC |58.233 | 24.348 | 4.613 | 12.806 | 90.780 | 9.220
12V DC |47.213 | 32.383 | 6.044 | 14.360 | 89.783|10.217
14V DC |48.080 | 31.642 | 6.116 | 14.161 | 89.232|10.768
16 V DC |47.547 | 33.906 | 6.578 | 11.968 | 90.206 | 9.794

Tablo 6.11°de de goriildiigii gibi tabandan (aliiminyum metal) oksit tabakas1 da
dahil olmak tizere 1, 2 ve 3 numarali kutularda EDS analizi yapilmis yiiksek
biiylitme yapilabilen kisimlarda bariyer tabakasi bolgesinden de analizler yapilmustir.
Sekil 6.17, Sekil 6.19, Sekil 6.21 ve Sekil 6.23’de TRC {iretim aliiminyum alagim
numunesinin 10-16 V’ da gergeklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka igerisinde element
dagilim siddetinin oksit tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir.
Sekil 6.25, Sekil 6.27, Sekil 6.29 ve Sekil 6.31°de DC {iretim aliiminyum alasim
numunesinin 10-16 V da gerceklesen eloksal sonrasi, oksit tabaka igerisinde element
dagilim siddetinin oksit tabakasi icerisinde mesafeye gore degisimi gosterilmektedir.
Tiim numunelerin element dagilim analizinde, oksijen ve aliiminyum elementlerinin
disinda kiikiirt (S) elementinin de dagilimi analiz edilmistir. Kullanilan elektrolit
cinsi olarak siilfiirik asitten (H2SO4) gelen kiikiirt elementidir. Ayrica yapida bulunan
altin (Au) elementi de analiz yapmak i¢in yapilan kaplamadan gelmektedir. Oksit
tabakasinin list bolgesinden alt bolgesine dogru ilerledikce, O siddetinin azaldigi, Al
siddetinin arttig1 ve S “lin sadece oksit tabakasinda oldugu goriilmektedir. Bunun
anlam1 oksit tabakasinin iist bolgesinde yliksek oranda O elementi ve 6nemli oranda
Al elementlerinin varligi, alt bolgesinde yiiksek oranda Al elementi ve 6nemli oranda
O elementlerinin varliginin oldugudur. Ayrica bu analiz ile 1050 aliiminyum
alasimlarinda Al disinda agirlikca en yliksek oranda bulunan Fe ve Si elementlerinin
oksit tabaka icerisine girmedigi de tespit edilmistir. Ayrica olusan kaplamalardaki
ortalama O elementi miktarlarina bakildiginda TRC iiretim levhalarda oksit tabakasi

ortalama O elementi miktar1 DC tretim oksit tabakasi ortalama O elementi
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miktarindan az bir miktar fazladir. Bu durum daha 6nce yapilan ¢alismalarda oldugu
gibi ozellikle yiiksek potansiyel uygulanan anodik oksidasyon islemlerinde
olusturulan oksit tabakasinin elektrolit igerisinde ¢Oziinme hizinin oksit olusum
hizindan fazla olmasindan kinetik olarak belli bir siireden sonra ¢6ziinmeye
baslamasindan yapidaki O miktarinin azalmasi ¢oziinmeden dolayr diismesine
baglanmaktadir [Yoon et al., 1975], [Ono, 2003], [Akolkar et al., 2007]. Ayrica O
miktarinin TRC {iretim levhalarda uygulanan anodizasyon isleminden sonra oksit
tabakada az bir miktar fazla ¢ikmasinda TRC iiretimin dogal bir sonucu olan kii¢iik
tanelere sahip olmasi ve tane sinirlarinin DC iiretimle elde edilene gore daha biiyiik
olmasima. Anodizasyon isleminin bir korozyon islemi oldugu diisliniiliirse tane
sinirlarinda O elementinin daha kolay hareket edebilmesine bagli olarak yiiksek

¢iktig1 diistiniilmektedir [Sigsmanoglu, 2009].

6.4. X Isinlar1 Difraktometresi ile Yiizeyden Oksit Tabakasi
Fazlarimi Belirleme

Genellikle anodik oksidasyon kaplamalarda olusan Al203 tabakasit X 1ginlari
kirinimi analizlerinde amorf bir tabaka oldugu belirtilmistir. Olusan oksit tabakasinin
en alt kismi yani bariyer tabaka y'-Al203 fazinda nanokristal yapida 2-10 nm
civarinda oldugu sdylenmektedir. y'-Al203 yapisi amorf ile y-kristal Al203 yapisi
arasinda bir forma sahiptir. Thompson and Wood aliiminyum oksit tabakasinin
nanokristal, hidrat aliimina, anyon ve su molekiillerinden olustugunu ifade
etmislerdir [Diggle, 1962], [Choi, 2004].

Tim numunelere; hem anodik oksidasyon islemi gerceklesmis hemde
gerceklesmemis numunelere yilizeyden XRD islemi gerceklestirilmistir. 10-90 °
arasinda 2 dk/derece islemde uygulanmistir.

Sekil 6.32°de TRC firetim eloksallanmis numunelere yiizeyden yapilmis XRD

islemi sonuglar1 gosterilmistir.
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Sekil 6.32: TRC iiretim numunelerin yiizeyden XRD faz analizi.

Sekil 6.32‘de TRC iiretim numunelerde goriildiigii izere Al2O3’e rastlanmamis

sadece Al pikleri bulunmustur. Bu durum Sekil 6.33’de XRD analizi aym sekilde

ylizeyden yapilan DC iiretim eloksallanmis numuneler i¢inde gegerlidir.
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Sekil 6.33: DC iiretim numunelerin yiizeyden XRD faz analizi.
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Anodik oksidasyon islemi uygulanmadan Once ve uygulandiktan sonra
yiizeyden XRD analizi yapilmis numunelerin analizi Sekil 6.32 ve Sekil 6.33’de
goriilmektedir. Yapilan c¢aligmalardaki gibi sadece Al fazi bulunmus. Tim
numunelerde ana yap1 sadece aliiminyum goziikmekte fakat siddetleri birbirinden
farklidir.  AlzOs’nin  yapida  goziikmemesi amorf yapida  olmasindan
kaynaklanmaktadir. Daha Once yapilan ¢aligmalarda da amorf aliimina yapisina

rastlanmistir [Diggle, 1962], [Choi, 2004].

6.5. Profilometre ile Yiizey Piiriizliiliigii Belirleme

Ortalama yiizey piiriizliigi, diinya standartlarinca kabul edilen Ra olarak ifade
edilen malzeme ylizeyindeki girintili ¢ikintili olusumlar arasindaki iliskidir. Ra
disinda Rq ve Rt degerleri de kullanilmaktadir. Bu degerlerden Ra degerinin genel
olarak, ortalama yiizey piirtizliliiglin yiiksek ya da diisiik olmasini ifade etmektedir.
Yani ylizeyin morfolojisi agisindan bilgi vermektedir. Yiiksek Ra degerleri, yiiksek
puriizliilik anlamima gelirken, diisiik Ra degerleri, az piiriizliilik anlamia
gelmektedir. Anodik oksidasyon islemi uygulanmig 1050 AA TRC ve DC iiretim
levha numunelerinin ortalama yiizey piiriizliliigii degisimleri Sekil 6.34 ve Sekil

6.35°de gosterilmistir. Ayrica ylizey morfolojisi haritasi da ¢ikarilmistir.
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Sekil 6.34: DC iiretim levhalarin yiizey piiriizliiliigii degerleri.
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Sekil 6.34’de gortldiugii tizere islemsiz DC tiretim levhalar ortalama Ra=0,533
um yiizey piiriizliliigiine sahiptir. Yiizeyde yapilan 6n iglem ile yani zzmparalama ve
parlatma ile Ra=0,179 um degerine kadar diismiis 10 V potansiyel uygulanan eloksal
islemi sonrasi 0,329 um yiikselmistir. Genel olarak bakildiginda grafikten de
goriilecegi lizere artan potansiyel ile birlikte DC {iretim levhalarda ylizey
puriizlilligii azalmaktadir. Bu durum yiizeyde olusan gozeneklerin sayisinin
azalmasina ve birlesmesine baghdir. Artan ¢dziinme ile gozenek c¢api artmakta,
gozeneklerin birlesmesine ve gozenek sayisinin azalmasina sebep olmaktadir. Bu
durum yiizey piirtizliliigiinii etkilemektedir. Ayrica islem Oncesi ylizey piiriizliligi
Olglimiine bakildiginda, farkli uygulanan tiim potansiyel eloksal kaplamalar
sayesinde yilizey puriizliligi distrilmistir ve daha parlak dogal kaplamalar elde
edilmistir.

Sekil 6.35’de TRC iiretim eloksal kaplama farkli potansiyellerde elde edilen

kaplama piiriizliilik degerleri verilmistir.
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Sekil 6.35: TRC iiretim levhalarin yiizey piiriizliliigii degerleri.

Sekil 6.35’de goriildiigii tlizere islemsiz TRC iiretim levhalar ortalama
Ra=0,579 um yiizey piiriizliliigline sahiptir. Yiizeyde yapilan 6n islem ile yani
zimparalama ve parlatma ile Ra=0,236 um degerine kadar diismiis 10 V potansiyel

uygulanan eloksal iglemi sonrast 0,173 um diismiistiir. Genel olarak bakildiginda

107



grafikten de goriilecegi tizere artan potansiyel ile birlikte TRC iiretim levhalarda
ylizey priizliliigli artmaktadir. TRC ve DC arasindaki bu fark da yiizeyde olusan
gozeneklerin etkisi bityliktiir. TRC iiretim eloksal numunelerinde gozenek sayis1t DC
tiretim eloksallanmis numunelere gore ¢ok fazla ve artan potansiyel ile birlikte
artmaktadir. Yiizey piirtizliiliglindeki artista TRC iiretim gozenek sayisinin artisina
bagli oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica tiim numuneler ylizey morfolojisi 3 boyutlu
harita olarak Sekil 6.36 ve Sekil 6.37°de verilmistir bu sayede yiizey yapilar ile ilgili

gorsel bir karsilastirma yapabilme imkan1 olugmustur.

L aid

DC iretim islemsiz DC uretim gloksal 6ncesion islem
DC tretim10 V uygulanmis DC iretim 12 V uygulanmis

Sekil 6.36: DC iiretim numuneler yilizey morfolojisi haritasi.

DC uretim 14 V uygulanmis DC tretim 16 V uygulanmis

Sekil 6.36’da DC iiretim eloksallanmis numunelerin ylizey morfolojilerinde

goriildiigl lizere ylizey piriizliligii degerlerine bagli olarak da artan potansiyel ile
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birlikte daha az girintili ¢ikintili ve diisiik piirtizlilik orami elde edilmistir. Sekil

6.37°da TRC iiretim ylizey morfolojileri haritas1 verilmistir.

>l

TRC uretim islemsiz TRC uretim gloksal 6ncesion islem
TRC tretim 10V uygulanmis TRC uretim 12 V uygulanmis

TRC Gretim 14 V uygulanmis TRC Gretim 16 V uygulanmis

Sekil 6.37: TRC {iiretim numuneler yiizey morfolojisi haritasi.

Sekil 6.37°da goriildiigii lizere TRC iiretim numunelerde ise daha yiiksek
puriizliiliige sahip bir morfoloji goriilebilmekte artan potansiyel ile birlikte islemin

olusturdugu girintili ¢ikintili yap1 miktar1 artmaktadir.

6.6. X-Istm Fotoelektron Spektroskopi ile Yiizey
Kompozisyonunu Belirleme

X-1g1n1  fotoelektron spektroskopisi ya da kimyasal analiz i¢in elektron
spektroskopisi, katt malzemelerin yiizeyleri hakkinda kimyasal bilgi elde etmek i¢in

kullanilan bir spektroskopi teknigidir. Analizde yiiksek vakumlu ortamda numuneye
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tek renkli X 111 gonderilir. X 1511 uyarimi sonucu numunenin yiizeyde bulunan
elementlerin atomik kabuklarindan fotoelektron yayinlanmasina sebep olur. Bu
elektronlarin enerjisi ayn1 zamanda yayinlandiklar1 elementin karakteristik 6zelligini
yansitir. Bu seviyelerden uyarilan ve fotoelektron adi verilen elektronlarin kinetik
enerjilerinden yola ¢ikarak Einstein prensibince baglanma enerjileri (binding energy)
hesap edilebilir ve spektrumlar elde edilebilir. Baglanma enerjisi gerek gevresel
etkenlere gerekse karakteristik Ozelliklere bagli oldugu icin, X-1511 Fotoelektron
Spektroskopisi sayesinde numunenin yilizeyi hakkinda nitel ve nicel bilgiler elde
edilebilir [Web 6, 2012].

TRC ve DC iiretime ait eloksallanmis numunelerden 2 tanesine en yiiksek
kaplama kalinlig1 elde edilen DC 16 V potansiyel uygulanan (17,01 pm kalinlikta) ve
TRC 16 V potansiyel uygulanan (11,17 pm kalinlikta) numunelere XPS analizi
yapitlmistir. DC 16 V eloksallanan numunenin genel spektroskopisi Sekil 6.38’de
verilmistir. Ayrica ayrintili elde edilen elementlerin spektroskopisi de Sekil 6.39 ve
Sekil 6.40°da gosterilmistir.
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Sekil 6.38: 16 V DC iiretim XPS genel tarama spektroskopisi.

Sekil 6.38’de goriildiigii tizere XPS ile yiizeydeki atomlardan alinan veri ile
baglanma enerjileri hesaplanarak yiizeyde bulunan elementler tespit edilebilmistir.
Sekil 6.38°de genel bir yiizey taramasi yapilmustir. Literatiirdekiyle es deger sekilde
yiizeyde Al, O, S elde edilmistir [Traverton et al., 1980]. Ayrica yapida bulunan
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atmosferden gelen C, N ve Ca pikleri de elde edilmistir. Sekil 6.39’da da ayrintili

spektroskopiler verilmistir.
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Sekil 6.39: a) Al2p yiizey oksit filmi XPS spektropisi, b) Ols yiizey oksit filmi XPS
spektropisi.
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Sekil 6.40: a) S2p yiizey oksit filmi XPS spektropisi, b) Cls yiizey oksit filmi XPS
spektropisi.

Sekil 6.39 ve Sekil 6.40°da ki, pikler incelendiginde goriildiigii tizere Al ve O
miktar1 oldukca fazla bu durum daha Once yapilan calismalar da gostermistir ki
Al203 kimyasal yapisina uygun bag enerjileri elde edilmistir. O ‘nin Al203 deki
baglanma enerjisi 531,8 eV ve Al un baglanma enerjisi 74,35 eV‘dur. Elde edilen
piklerde bu bolgede olduklarindan yapilan calismalarla uyum gostermistir [Wang et
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al.,, 2006]. Aym sckilde Sekil 6.41°de TRC iiretim XPS genel spektroskopisi

verilmistir.
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Sekil 6.41: 16 V TRC iiretim XPS genel tarama spektroskopisi.

Sekil 6.41°de goriildiigli tizere TRC iiretim numunede yapilan genel yilizey
taramasinda literatiirdekiyle es deger sekilde ylizeyde Al, O, S elde edilmistir
[Traverton et al., 1980]. Ayrica yapida bulunan atmosferden gelen C, N ve Ca pikleri
de elde edilmistir. Sekil 6.41°de Sekil 6.39’dan farkli olarak yani TRC {iretimde
numene de yapida azot (N) bulunamamistir. N zaten yapiya atmosferden geldigi i¢cin
herhangi bir fark yaratmamaktadir. Ayrica kiikiirt miktar1 ayrintili spektrumlarda
daha iyi goriilebilecegi gibi TRC iiretim numunede daha az miktarda bulunmaktadir.
Bu durum ashinda siilfat iyonlarmin oksit yapisi icerisindeki orani, O% ve AP
iyonlarinin SO4> ‘na nazaran hareketliliklerinin fazla olusuna bagldir. Eger yapida
0% ve AP iyonlarmin gecisleri daha sik ve miktar olarak fazla ise bu durum tane
yapisindan kaynaklanmaktadir. TRC {iretim numunelerin tane smirlarinin DC
{iretime numunelere gore fazla olusundan dolayr yapida SOs% iyonlarmin miktari
daha az bulunmaktadir. Bu durum XPS sonuglarinda da S ‘lin yapida DC iiretim
numunelere gore daha az ¢ikmasini saglamaktadir [Web 4, 2012]. Sekil 6.42 ve

6.43’de ayrintili spektroskopiler verilmistir.
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Sekil 6.42: a) Al2p yiizey oksit filmi XPS spektroskopisi, b) Ols yiizey oksit filmi

XPS spektroskopisi.
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Sekil 6.43: a) S2p ylizey oksit filmi XPS spektroskopisi, b) Cls yiizey oksit filmi
XPS spektroskopisi.

Sekil 6.42 ve Sekil 6.43’de de goriildiigii lizere Al ve oksijen baglanma enerjileri
Al203 olusumu enerjilerine uymakta DC iiretimde oldugu gibi fakat S miktar:t DC ye
gore daha az c¢ikmakta bunda yukarda bahsedildigi gibi O ve AP' iyonlarmin

hareketlerinin etkisi olmaktadir.

Ayrica C da atmosferden dolayr yapida
bulunmaktadir. XPS sonuglari da XRD ve EDS sonuglarin1 dogrular nitelikte, oksit

tabaka iizerinden kimyasal analiz yapilmasini imkan saglamistir.
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7. SONUCLAR

Ikiz merdaneli siirekli dokiimle iiretilen 1050 AA aliiminyum alagimi
levhalarda ve geleneksel siirekli dokiim yontemiyle iiretilen ayni alagim levhada
oksit tabakasinin farkli por derinligine sahip olmasi ve dolayisiyla olusturulan anodik
oksidasyon oksit tabakasinin farkli kalinliklarda ¢ikmasi incelenmis ve asagidaki
sonuglar elde edilmistir. Ayrica anodik oksidasyon parametrelerinden potansiyel

artirillarak olusturulan oksit tabakasi lizerindeki etkisi arastirilmistir.

e Yapilan arastirmalar sonucunda liretim yontemi farkindan dolay1 olusturulan
anodik oksidasyon oksit tabakas1 farkli 6zelliklere sahip olmaktadir. Bu da anodik
oksidasyon ydnteminin iiretim yontemine bagli olarak farkli 6zellikler ortaya
koyabildigini géstermistir.

¢ Anodik oksidasyon isleminden 6nce numuneler dokiim yoniine paralel ve dik
sekilde kesitten incelenerek ikiz merdane siirekli dokiim yontemiyle iiretilmis
levhanin tane yapisinin geleneksel siirekli dokiim yontemiyle iiretilen levhanin
tane boyutundan daha kiigiik oldugu tespit edilmistir. Durumun esas olarak ikiz
merdane dokiim yonteminin dogasindan kaynaklanan hizli katilasma ve alagimin
kompozisyonundan kaynaklandigi tespit edilmistir.

e Anodik oksidasyon Oncesi intermetaliklerin ikiz merdaneli siirekli dokiimde
heterojen dagilimi, geleneksel siirekli dokiim ydnteminde homojen ve daha iri
intermetaliklere sahip oldugu tespit edilmistir.

e Anodik oksidasyon sonrasi numunelerinin tiim yiizeyinde oksit tabakasi
olusturulmustur. Aliiminyum alagimlar1 {iretim teknigine ve voltaj degerlerine
bagli olarak farkli renkte oksit tabakasi elde edilmistir.

e Anodik oksidasyon sonrasi ylizeyde olusan gozenekli yapinin ikiz merdaneli
stirekli dokiim yontemiyle iretilmis levhada olusandan gozenek sayis1 geleneksel
yontemle iiretilen levhada olusan gozenek sayisindan daha fazladir.

e Her iki iiretim teknigiyle de iiretilen oksit tabakasi kalinlig1 artan potansiyel ile
birlikte artmaktadir.

e Geleneksel dokiim yontemiyle firetilen levhada yalnizca 16 V potansiyel
uygulanan numunede elde edilen oksit tabakasi ikiz merdaneli siirekli dokiim

yontemiyle liretilen levhalarda olusan oksit tabakasindan biiyiik elde edilmistir.
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Diger tiim potansiyellerde ikiz merdaneli siirekli dokiim yonteminde daha kalin
bir oksit tabakas1 elde edilmistir.

e Enerji dagilim spektroskopisi sonucu ikiz merdaneli siirekli dokiim yontemiyle
tiretilmis levhada olusturulan oksit tabakasinin O elementi miktar1 ve geleneksel
siirekli dokiimle iiretilen levhada olusturulan oksit tabakasinin O elementi miktar1
taban oksit tabakasindan yilizeye dogru artmakta, Al elementi miktari
azalmaktadir. Ayrica iki farkli iiretim yonteminde goriilen oksit tabakasi farkli
element miktarlar1 tespit edilebilmistir.

X 1smlan difraktometresi analizleri sonucu yapida sadece Al elementinin
piklerine ulasilmistir, anodik oksidasyon sonucu olusan oksit tabakasinin amorf
yapidan olusmasinin etkisiyle fazlarin tespit edilmesi miimkiin olmamustir.

e Profilometre sonuglari ile TRC iiretimde artan potansiyel ile birlikte artan yilizey
purtizliligii, DC tiretimde artan potansiyel ile birlikte azalan yiizey puirtizliligi
tespit edilmistir. Ayrica DC iiretim levhalarin ylizey piiriizliliigii degerleri TRC
iretimden elde edilen ylizey piiriizliligi degerlerinden daha yiiksek elde
edilmistir.

o XPS sonuglari ile ylizeyde Al, O ve S iin her iki liretim yOntemine ait anodik
oksidasyonu sonucu oksit yiizeylerinde bulundugu tespiti yapilmistir.

¢ Anodizasyon pazarinda kabul géren DC levha {izerindeki oksit tabakasinin hiicre
ve gozenek boyutu ile sekli elde edilmis ayni alagimda, TRC levha ile daha kalin

ve istenen Ozellikte anodik oksit tabaka elde edilebilmistir.
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8. ONERILER

Eloksal pazarinda kabul goren geleneksel siirekli dokiim yontemiyle tiretilmis
1050 AA ‘lar1 yerine sektorde kullanimi yayginlasan ikiz merdaneli siirekli dokiim
yontemi gibi farkli levha ftretim tekniklerinin anodik oksidasyon kabiliyetleri
arastirilabilir. Potansiyel disinda akim yogunlugu, sicaklik, konsantrasyon, karigtirma
gibi eloksal iiretiminde etkili parametrelerin anodik oksidasyon tabakasi iizerindeki
etkisi incelenebilir. Anodizasyondan 6nce yapilacak farkli yiizey islemlerinin oksit
tabaka kalinlig1 ve yapisina etkisi incelenebilir. Gegirimli elektron mikroskobu ile
ikiz merdaneli siirekli dokiim yontemiyle iiretilecek alasimda yiizey ve oksit tabakasi
yapist incelenebilir. Anodik oksidasyon uygulanmis 1050 AA‘larinin korozyona

kars1 dayanim 6zellikleri incelenebilir.
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