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OZET

Yiksek Lisans Tezi

PEO YONTEMI iLE AA2014 ALASIMI UZERINE h-BN/Al,03 NANOKOMPOZIT
KAPLAMALARIN BUYUTULMESI; YAPISAL VE TRiIBOLOJIK
OZELLIKLERININ KARAKTERIZASYONU

Taha Cagr1 SENOCAK

Atatiirk Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Malzeme Bilim Dali

Danigman: Dog. Dr. Ersin ARSLAN

Alliminyum (Al) ve alagimlari, yliksek dayanim-agirlik orani, iyi dokiim 6zelligi ve diisiik
termal genlesme Ozelliklerinden dolay1 otomotiv ve havacilik sektoriinde onemli bir yere
sahiptir. Al ve alagimlari iizerinde dogal olarak olusan pasif oksit tabakasi onlar1 asinma ve
korozyona karsi korumasina ragmen bu karakteristik Ozellikleri agresif ¢evrelerde gokta
yeterli olmamaktadir. Bir¢ok yiizey iyilestirme islemleriyle Al ve alagimlarinin asinma
ozellikleri arttirilarak uygulama alanlar1 genisletilmektedir. Bu islemler arasinda plazma
elektrolitik oksidasyon (PEO) yontemi kullanilarak biiyiitiilen Al,O3 kaplamalar Al ve
alagimlarinin aginma ve korozyon oOzellikleri iizerinde Onemli katkilar saglamaktadir.
Bununla birlikte sert seramik Al,O; tabakasinin yiiksek abrazif asinma davranisindan dolay1
asinma oranindaki hizl artig bu kaplamalar i¢in ciddi bir dezavantaj olusturmaktadir.

Bu caligmada, AA2014 alasiminin tribolojik 6zelliklerinin iyilestirilmesi amaciyla, PEO
yontemi kullanilarak kat1 yaglayici 6zellige sahip h-BN nanopartikiiller igeren bir elektrolit
icerisinde Al;O3/h-BN nanokompozit kaplamalar biiyiitiildii. Kaplamalar parametrelerinin
farkli seviyelerinde TaguchilLe(3*) deney tasarimi yontemine gore biiyiitiildii. Al,Os/h-
BN nanokompozit kaplamalarin kalinliklar1 girdap akimlariyla, yapisal 6zellikleri XRD,
SEM-EDS, atmosfer sartlarindaki tribolojik 6zellikleri pin-on-disk asimma testi ile tespit
edildi. Sonuglar PEO yonteminde kullanilan gerilim, goérev dongiisti, frekans
parametrelerinin ve nanopartikiil miktarinin siirtiinme katsayis1 ve aginma orani iizerinde
bagil etkiye sahip oldugunu gosterdi. Dogrulama deneyleri sonrasi en diisiik siirtiinme
katsayis1 0.23 ile 420/-100V, 1000 Hz, %20 gorev dongiisii ve 8 g/L nanopartikiil
miktarinda, en diisiik asinma orani ise 7.79x10°mm*/Nm ile 420/-100V, 1000 Hz, %10
gorev dongiisii ve 12 g/L nanopartikiil miktarinda biiyiitiilen kaplamalardan elde edildi.

2015, 71 sayfa

Anahtar kelimeler: AA2014, PEO, h-BN, Kati1 yaglayici, Asinma, Siirtiinme katsayisi
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Master Thesis

DEPOSITION OF NANOCOMPOSITE h-BN/AI,O; COATINGS ON AA2014
ALLOYS BY PEO PROCESS; CHARACTERISATION OF STRUCTURAL AND
TRIBOLOGICAL PROPERTIES
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Aluminium and its alloys have an important role in automotive and aerospace industries,
because of their high strength to weight ratio, good castability and low thermal expansion
coefficient. Despite passive oxide layer that forms naturally on Al and its alloys preserve
their relatively shorter against wear and corrosion, the properties of this characteristic is
hardly inadequate in aggressive environment. Many surface treatment techniques enhance
the wear properties of Al and its alloys and their application areas can be extended. Among
these techniques, the Al,O3 coatings deposited by using Plasma Electrolytic Oxidation
(PEO) process provides significant contribution on the wear and corrosion properties of the
Al and its alloys. However, it is a serious disadvantage for this coatings due to the high
abrasive wear behaviour and increasing rapidly in the rate of wear of Al,O; layer.

In this study, Al,Os/h-BN nanocomposite coatings were deposited by using PEO process in
an electrolyte containing h-BN nanoparticles that have solid lubricating properties with the
aim of improving the tribological properties of the AA2012 alloy. The coatings were
deposited at different levels of the parameters according to the Taguchi Lg(3*) experimental
design method. Thicknesses and structural properties of Al,Os/h-BN nanocomposite
coatings were determined by eddy currents, XRD, SEM-EDS respectively, tribological
properties in atmospheric conditions were determined by pin-on-disc wear test. The results
showed that the voltage, duty cycle, frequency parameters used in the PEO process and the
amount of nanoparticles were provided regarding the relative effect of friction coefficient
and wear rate. It was determined that the lowest friction of coefficient and wear rate were
0.23 and 7.79x10™° mm®Nm for coatings deposited at 420/-100V, 1000 Hz, %20 duty cycle
and 8 g/L of nanoparticles and at 420/-100V, 1000 Hz, %10 duty cycle and 12 g/L of
nanoparticles, respectively.

2015, 71 pages
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1. GIRIS

Yakit emisyonlarinin sebep oldugu cevresel problemler ve sinirl yakit kaynaklar1 son
yillarda otomotiv endiistrisini hafif malzeme kullanmaya yoneltmistir. Verimliligin
arttirilmasi amaciyla yakit ekonomisi ve egzoz emisyonlarini azaltma ihtiyaci; araglarda
agirlik, stirtinme ve motor sicakligi gibi bazi bilesenlerin tasariminda yenilenme
gereksinimini de beraberinde getirmistir. Aliiminyum (Al) ve alasimlari, iyi dokiim
ozelligi, diisiik termal genlesme ve yiiksek korozyon direnci gibi arzu edilen 6zelliklerin
essiz kombinasyonu nedeniyle siklikla tercih edilmektedir. Demirle (Fe: 7.86 g/cm®)
kiyaslandiginda daha diisiik yogunluga sahip aliiminyum (Al: 2.7 g/cm®), magnezyum
(Mg: 1.74 glem®), titanyum (Ti: 4.506 g/cm?), zirkonyum (Zr: 6.52 g/cm®) gibi hafif
metaller, yiiksek dayanim-agirlik oranlarina sahiptirler. Belirtilen 6zelliklerin yani sira
fabrikasyon uygulamalarinin kolay olmasi ve giin gegtikce uzay ve otomobil
arastirmalarinda kullanimlarindaki artis bu metallerin 6nemini daha da vurgulamaktadir.
Omegin, otomotiv endiistrisinde 1996 yilinda ara¢ basmna yaklasik 110 kg Al
kullanilirken bu oran 2015 yilina gelindiginde yaklasik olarak 250-340 kg seviyesine
yiikselmistir. Al alasimlar1 6zellikle motor i¢ pargalarinda bulunan piston, silindir blogu
ve silindir bas1 gibi hafif bilesenlerin iiretiminde artan uygulama alanina sahiptir.
Yiiksek dayanim/agirlik oranina sahip olan Al alasimlari asinma direncinin c¢alisma
omriinde kritik bir rol oynadigi motor silindir blok {iretiminde de siklikla
kullanilmaktadir. Motor silindir bloklar1 piston segmanlar1 ile birlikte termal ve
mekanik dongiisel gerilim altinda baglantili olarak hareket eder. Al alasimlari igerisinde
farkli alasim elementleri ile ikincil fazlar olusturularak tribolojik uygulamalardaki
kullanim alanlar1 arttirilabilmektedir. Buna ragmen, Al alasimlari demir ve c¢elikle
kiyaslandig1 zaman diisiik mukavemet, rijitlik, kuru sartlar altinda asinmaya kars1 zayif
tribolojik oOzellikler sergiler. Bununla beraber, Al alagimlari, igeriginde bulunan
korozyona direngsiz elementlerin (Cu, Si, Mg vb.) varligt ve mikro yapisal
kusurlarindan (6rnegin, gdzenekler) dolayr zayif bir korozyon direncine sahiptir. Bu
sorunlarin iistesinden gelebilmek amaciyla yeni alasim sistemlerinin gelistirilmesi,
inhibitor kullanimi ve yiizey modifikasyonlar1 gibi bir¢ok endiistriyel calisma yapilarak

hafif metallerin asinma ve korozyona karsi direnglerinin arttirilmasi hedeflenmektedir



(Zhang and Alpas 1993; Yerokhin et al. 1999; Ye 2003; Kainer 2006; Krug et al. 2006;
Jiang and Wang 2010; Cheng et al. 2013; Li et al. 2013; Dehnavi 2014).

Al ve alasimlar1 iizerine biyiitiilen Al,Osz seramik kaplamalar yiiksek asinma ve
korozyon direncine sahiptirler. Bu kaplamalarin iiretilmesi i¢in kimyasal buhar
biriktirme (CVD), iyon destekli manyetik sigratma (PVD) ve termal sprey gibi kaplama
yontemleri kullanilmaktadir. Ancak yiiksek sicakliklarda gerceklesen bu yontemler
diisiik ergime noktasina sahip Al alagimlar ic¢in siklikla tercih edilmemektedir. Ayrica
Al alagimlarinin ylizey modifikasyonu ic¢in anodizasyon, elektrolitik kaplama,
elektriksiz kaplama ve plazma sprey kaplama yontemleri de kullanilmaktadir.
Anodizasyon yontemi Al alagimlarinin ylizey modifikasyonunda onemli bir yere
sahiptir. Ancak korozyon ve asinmaya karsi etkili koruma saglayamamasinin yaninda
cevreye zararli asit esaslt ¢ozeltiler ile hazirlanmasi bu yontemin kullanilmasinda
dezavantaj olusturmaktadir. Plazma Elektrolitik Oksidasyon (PEO) belirtilen
uygulamalara gore daha yeni bir yiizey modifikasyon teknigidir. Al, Mg, Ti ve Zr gibi
cesitli hafif metaller iizerinde seramik oksit tabakalar gelistirilerek uygulanan bir
kaplama prosesidir. PEO prosesi, CVD, PVD ve termal sprey prosesi ile
kiyaslandiginda  karmasik  geometrideki ve biiyilk boyutlardaki  parcalarin
kaplanmasinda daha kullanisli, ayn1 zamanda ucuz ve cevre dostu bir metottur. PEO
prosesi ile yapilan yiiksek kalitedeki kaplamalarda miikemmel adezyon, yiiksek sertlik,
iyi elektriksel direng, yiiksek asinma, ve iyi korozyon direncine sahip iriinler elde
edilmektedir. Bu kaplamalar 6zellikle ucak-uzay, biyomedikal, optoelektronik ve enerji
sektorii uygulamalar1 gibi 6zel tiretim gerektiren sektorlerde kullanilmaktadir (Sarkar
1975; Clarke and Sarkar 1979; Gupta et al. 2007; Xu et al. 2009; Jiang and Wang 2010;
Cheng et al. 2012; Dehnavi et al. 2013; Liang 2013; Dehnavi 2014).

PEO, Plazma destekli vakum gerektiren proseslerle karsilastirildiginda sadece goriinen
yiizeyin kaplaniyor (non-line-of-sight) olmamasi ve atmosferik basingta ¢alismasi en
onemli ustiinliiklerindendir. Ancak PEO prosesi kimyasal, elektrokimyasal, plazma-
kimyasal gibi gesitli sartlar gerektirdigi icin 1s1, kiitle ve sarj transferinin etkisinde

kompleks bir prosestir. PEO kaplamalarda istenilen morfolojik ve mikroyapisal



Ozelliklerin saglanmasinda prosesin karakteristigi, kaplamanin biiyiime mekanizmasi,
faz donlisimii ve prosesin kontrolii dnemli rol oynayan parametrelerdir. Uygulanan
yiiksek potansiyelin sonucunda plazma mikro desarjlar olusur ve malzeme yiizeyinde
fazla sayida spark meydana gelir. Sparklarin bolgesel 1s1l hareketlerinden dolay1
elektrolitte ve numunede olusan oksitler seramik kaplamalari olusturur. PEO hafif
metallerde kalin koruyucu kaplamalar meydana getirerek, asinma direncini ve ana
metalden kopma mukavemetini gelistirir (Yerokhin et al. 1999; Hussein et al. 2010;
Hussein et al. 2012; Dehnavi et al. 2013; Liang 2013).

PEO prosesi kullanilarak Al alasimlari iizerinde biiyiitiilen seramik oksit kaplama
calismalarinin bircogu 2XXX ve 6XXX serisi ilizerine odaklanmistir. Al alagimlarina
uygulanan PEO prosesi, dielektrik kirtlma geriliminin etkisiyle yiiksek sertlikte seramik
kaplama katmani olusmasini saglamaktadir. Kaplama ve taban malzeme arasinda ara
yiizey olusmasi neticesinde, giliclii adezyon olusur ve buna bagli olarak asinma
direncinde yiikselme gozlenir. Ancak kaplama kalinliginin artmasi ile birlikte ylizey
plriizliliigiindeki artis kaplama ylizeyi ve asindiricidan parga kopma olasiligin1 da
beraberinde getirmektedir. Bu durum siirtiinme katsayisinda artisa neden olur. PEO
kaplamalarin1 gelistirmek amaciyla cesitli bilesenler ve partikiiller elektrolite ilave
edilmektedir. PEO tekniginde nanopartikiil ilave edilerek biiyiitillen nanokompozit
kaplamalar, ara yiizey problemine sebep olmadan {istiin 6zellikler sergiler (Mulligan
and Gall 2005; Yerokhin et al. 2005; Pan et al. 2012; Sreekanth et al. 2012; Trevifo et
al. 2012; Ma et al. 2014; Sarbishei et al. 2014). PEO teknigiyle ilgili yapilan
caligmalarda; 2A02 Al alasimi iizerinde yogun, diisik gozenekli nanokompozit
kaplamalar biiyiitebilmek i¢in Fe mikropartikiilleri (Fanya et al. 2006), Ti izerinde
sialon nanokompozit kaplama ile asmmma oOzelliklerini arttirmak igin  SigNy
nanopartikiilleri (Aliofkhazraei and Rouhaghdam 2011), Al,O; kaplamasi igerisine
dagitilarak sert bir kaplama elde etmek i¢in monoklinik zirkon partikiilleri (Matykina et
al. 2008) ve TiO, lizerinde poroziteyi diisiirerek korozyon direncini arttirmak i¢in Al,O3
partikiilleri ilave edilerek istenilen ozelliklere sahip kaplamalar (Aliofkhazraei et al.
2010) elde edilmistir.



Yumusak bir malzeme secilerek {iiretilen makine elemanlar1 iizerine biiyiitiillen sert
kaplamalar taban malzeme tizerinde plastik deformasyonun baglamasina ve kaplamanin
kirilmasiyla birlikte malzemenin fonksiyonel o6zelliklerini yitirmesine neden olur.
Bunun sonucunda taban malzemeden ayrilan kaplama temas eden yiizeylerde abrazif
etki olusturur. Diger bir deyisle transfer filmi olusturamazlar. Bu sebeple kars1 yiizeyi
koruyabilecek, asinma direnci saglayabilecek ve karsi ylizeyde transfer filmi

olusturabilecek yaglayicilara gereksinim duyulmaktadir (Arslan 2003).

Tribolojik uygulamalarda, siirtiinme ve aginmaya karsi s1vi ve gres yaglayicilar siklikla
kullanilmaktadir. Ancak servis sartlarinda (yiiksek veya disiik sicakliklar, vakum,
radyasyon, asir1 temas basinglar1 vb.) bu yaglayicilarin kullanimlarinda yasanan
zorluklardan dolay: tribolojik uygulamalarda siirtiinme ve asinmayi kontrol etmede kati
yaglayicilar tercih edilmektedir. Sivi ve gres yaglayicilarin igerisine eklenen kati
yaglayicilar, birbirleri lizerinde kayan yiizeylerde siirtinme ve asinma performanslarini
artirict etki gosterir. Ancak kat1 yaglayicilar yalmiz baslarma da sivi ve gres
yaglayicilarin gosterdigi benzer etkiyi gostermektedir. Ozellikle birbiri iizerinde hareket
eden yiizeylerde asinma hasarin1 6nleyerek diisiik siirtiinme saglar. Molibden disiilfiir,
grafit, hegzagonal bor nitriir, borik asit gibi farkli inorganik malzemeler kat1 yaglayici
olarak kullanilmaktadir (Barnett 1976; Broman et al. 1978; Sliney 1982; Booser 1984;
McMurtrey 1985; Sutor 1991; Erdemir 1995; Kimura et al. 1999; Lansdown 1999).

Hegzagonal bor nitriir (h-BN), grafit, MoS, ve polimerler gibi kendinden yaglayici
katilar ayrica ilave yaglayic1t madde kullanilmadan kayma durumunda diisiik siirtiinme
ve/veya aginma sergiler. h-BN kimyasal olarak kararli, asir1 yiiklemelere kars1 direncli,
1yi 1s1l genlesme ve yiiksek sicakliktaki kararliginin yani sira sivi metal, oksit ve ciirufa
kars1 dayanikli olmas1 diger kat1 yaglayicilara gore ustiinliikleridir. h-BN tozlari, grafit
ve molibden disiilfiir gibi diger kati yaglayicilar ile kiyaslandiklarinda belirtilen
Ozellikleri diger kat1 yaglayicilara gore lstiindiir. h-BN’nin kafes yapis1 ve 6zellikleri
ise en iyi dogal yaglayicilardan birisi olarak bilinen grafite benzerlik gdstermektedir
(Erdemir 2001; Chen et al. 2008; Shahri et al. 2013).



PEO prosesi kullanilarak kati1 yaglayici 6zellige sahip bilesikler metal malzemeler
tizerine kaplanabilmektedir. Ti6Al4V alasimi iizerine TiO2/Mo0S; kompozit kaplamasi
asinma orani ve siirtlinme katsayisini, TiO, kaplamasina kiyasla diisiirmektedir (Mu et
al. 2013). Kendinden vyaglayict oOzellige sahip bir baska kati yaglayici olan
politetrafloroetilen (PTFE)’de Al taban malzeme iizerine Al,O3/PTFE kompozit olarak
kaplanmasi ile uzun siireli aginma testleri sonucunda siirtiinme katsayisi ve agirlik
kaybin1 minimuma diisiirmektedir (Wang et al. 2010). Implant malzemesi olarak Mg
taban malzeme iizerine tretilen PTFE/hidroksiapatit kaplamasi1 korozyona kars1 direng

gostermektedir (Gnedenkov et al. 2014).

Bor nitriir (BN) bircok kaplama uygulamalarinda kullanilmaktadir. Co-hBN
nanokompozit kaplama diisilk pH’lerde darbeli akimli elektrokaplama (pulse current
electrodeposition) metoduyla, BN ince film kaplama PVD teknigine alternatif olarak
kullanilan darbeli lazer biriktirme (PLD: Pulsed laser deposition) sistemiyle, PEEK ve
h-BN tozlart toz alev piskiirtme yontemi kullanilarak g¢esitli kaplamalar elde

edilebilmektedir (Shahri et al. 2013; Glavin et al. 2014; Tharajak et al. 2015).

Bu c¢alisma; h-BN kati yaglayict nanopartikiillerinin eklenmesiyle ile biiytitiilen
Al;O3/h-BN  nanokompozit kaplamalarin tribolojik &zelliklerinin iyilestirilmesi
amaciyla gergeklestirilmistir. PEO prosesi ile liretilen Al,O3 kaplamalarinin tribolojik
Ozelliklerinin arttiritlmasi i¢in AA2014 alasimi taban malzeme olarak se¢ilmistir. h-BN
nanopartikiillerin atmosfer ortamindaki kullanimini iyilestirmek amaciyla Al,Os/h-BN
nanokompozit kaplamalar PEO prosesi ile biyiitiilmiistiir. Deneysel maliyetleri
minimum diizeyde tutmak ve kontrol edilebilen parametrelerin optimum degerlerini
belirlemek igin Taguchi Lg(3*) deney plam secilmistir. Prosesi etkileyen kaplama
parametrelerini (Gerilim, Frekans, Gorev Donglisli, Nanopartikiil miktar1) ti¢ farkl
seviyede 9 biiylitme ile yapilmistir. En diisiik asinma orani ve siirtlinme katsayisi
tizerinde etkin olan parametre ve seviyelerine bagli olarak “En diisiik en iyi” S/N analizi
ile kaplamalarin aginma ve siirtiinme degerleri dogrulama deneyi ile kontrol edilmistir.

Parametrelerin farkli seviyelerinde biiyiitiilen Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamalarin



kalinliklart girdap akimlartyla, yapisal oOzellikleri XRD, SEM-EDS, atmosfer

sartlarindaki tribolojik 6zellikleri pin-on-disk asinma testleriyle ile belirlenmistir.

2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Aliiminyum ve Alasimlari

Yer kabugunda silisyum ve oksijenden sonra en ¢ok bulunan {igiincii element olan, Al
sembolii ile gosterilen ve atom numarast 13 olan aliiminyum, YMK (Yiizey merkezli
kiibik) kristal yapisina, 2.7 g/cm3 yogunluguna ve 660°C ergime sicakligina sahip bir
metaldir. Aliminyumun, oksijene karsi ¢ok yiiksek afinite gostermesi dogada oksit ve
silisyumlu bilesikler olusturmasina sebep olur. Bu bilesiklerden en yaygin olan1 boksit
cevherinin igeriginde bulunan ve Bayer prosesi ile saflastirilan aliiminyum oksit
(aliimina) tir. Elde edilen aliimina, Hall-Heroult prosesi kullanilarak saf aliiminyum

metaline dondstiirilir (Dong 2010).

Al ve alasimlari, sahip oldugu yiiksek mukavemet-diisiik agirlik orani, iyi korozyon
direnci, ytliksek 1s1l ve elektriksel iletkenlik ve 1y1 islenebilirlik karakteristigi gibi 6nemli
ozelliklerden dolay1r mutfak esyalari, ucak, uzay, otomotiv, insaat, ambalaj ve makine
endiistrisinde yaygin bir kullanim alanina sahiptir (Smith and Hashemi 2006). Otomotiv

alanindaki kullanimiyla ilgili tipik 6rnekler Sekil 2.1°de verilmistir.

Sekil 2.1. Aliiminyum alagimlarindan {iretilen tipik otomotiv iirlinleri
a) Piston kafasi b) Disli kutusu c¢) Tekerlek jant1 (Kochan 2000)



Aliiminyumun c¢esitli elementlerle alagimlandirilmast sonucu, farkli 6zelliklere sahip
malzemeler iiretilebilmektedir. Imalat yontemi, dokiim ve dévme olmak iizere iki ana
grupta ve alasimlart 4 haneli rakamlarla siniflandirilmaktadir. Dokiim alasimlart igin;
1XX.X saf aliiminyumu, 2XX.X bakiri, 3XX.X silisyumu (bakir ve/veya magnezyum
ilavesi), 4XX.X silisyumu, 5XX.X magnezyumu, 6XX.X yaygin olarak kullanilmayan
diziyi, 7XX.X ¢inkoyu, 8XX.X kalay alagimlarini1 ve 9XX.X diger alasim elementlerini
simgelendirmektedir. Bu gosterim seklinde ilk rakamlar temel alasim elementlerini,
ikinci ve tglincti rakamlar alagim tiirli veya safligini, noktadan sonraki son rakam ise
tiretim yonteminin dokiim veya ingot oldugunu belirtir. Dovme alasimlari i¢in; 1XXX
saf aliminyumu, 2XXX bakir;, 3XXX mangani, 4XXX silisyumu, S5XXX
magnezyumu,  6XXX magnezyum-silisyumu, 7XXX ¢inkoyu, 8XXX lityum
alagimlarini, 9XXX ise yaygin olarak kullanilmayan seriyi gostermektedir (Handbook
1948; Smith 1993).

Al alasimlarinin  mekanik 6zelliklerini iyilestirmek icin bir dizi 1s1l islem
uygulanmaktadir. Bu islemler homojenizasyon, tavlama ve g¢okelme sertlesmesidir.
Homojenizasyon, dokiim sonrasi alasim elementlerinin segregasyonunu engellemek,
tavlama, soguk islem sonrasi ¢aligma sertlesmesi gosteren alasimlar: (1XXX, 3XXX ve
5XXX) yumusatmak, yaslandirma, ¢okelme sertlesmesi (2XXX-9XXX araligi1) gosteren
alagimlarn1 sertlestirmek amaciyla kullanilir. Isil islem sonrasi simgelerin sonuna
iretildigi gibi “F” tavlama islemi i¢in “O”, 1s1l islem i¢in “T”, ¢ozeltiye alma 1s1] iglemi
icin “W” ve soguk sekillendirilmis i¢in “H” harfleri eklenir. Al ve alasimlarina
uygulanan 1s1l islemler farkli sekillerde uygulanabilmektedir. Uygulanan 1s1l islemler

TX sembolleri ile serinin sagina eklenmektedir (Kvande 1999). Bu islemler;

- T1: Sicak sekillendirme sonrast sogutulmus ve dogal yaslandirilmis,

- T2: Sicak sekillendirme sonrasi sogutulmus, soguk sekillendirilmis ve dogal
yaslandirilmais,

- T3: Cozeltiye alma 1s1l islemi uygulanmis, soguk islenmis ve dogal yaslandirilmais,
- T4: Cozeltiye alma 1s1l islemi uygulanmis ve dogal yaslandirilmis,

- T5: Sicak sekillendirme isleminden ve soguduktan sonra yapay yaslandirilmis,



- T6: Cozeltiye alma 1s1l islemi gdrmiis ve yapay yaslandirilmas,

- T7: Cozeltiye alma 1s1l islemi gérmiis ve kararlilagtiriimas,

- T8: Cozeltiye alma 1s1l islemi uygulanmis, soguk islenmis ve yapay yaslandirilmais,
- T9: Cozeltiye alma 1s1l islemi uygulanmis, yapay yaslandirilmis ve soguk islenmis,
- T10: Sicak sekillendirme sonrasi sogutulmus, soguk sekillendirilmis ve yapay

yaslandirilmis, yontemlerini igerir.

Yaslandirma 1s1l islemi ile sertlestirilebilen alasimlar arasinda ilk olarak 2014, 2017,
2018, 2024, 2218 ve 2618 serilerini iceren aliiminyum-bakir-magnezyum alasimlari
kullanilmigtir. Otomotiv, ugak ve havacilik uygulamalarinda siklikla tercih edilen Al-
Cu-Mg alagimlarinin, yaslandirma islemi ile mukavemetinde artis olmasinin en 6nemli
etkenlerinden birisi iceriginde Mg elementi bulundurmasidir. Bu alagimlar arasinda
Cizelge 2.1°de kimyasal kompozisyonu ve uygulama alanlar1 belirtilen 2014 alasimi en
cok tercih edilen Al alagimidir. Bu alagimin uygulanan 1sil islemlere bagli olarak

mekanik 6zelliklerindeki degisim ise Cizelge 2.2°de verilmistir (Smith 1993).

Cizelge 2.1. 2014 alasiminin kimyasal kompozisyonu (%agirlik) ve uygulama alanlari

Element Al Cu Mg Mn Si Uygulamalan
Icerik Kalan 4.4 0.5 0.8 0.8 Otomotiv, ucak ve havacilik sanayi

Cizelge 2.2. 2014 alasiminin uygulanan 1s1l igleme bagli olarak mekanik 6zelliklerinin
degisimi

Cekme Akma Kesme Yorulma

lanabilen ) rtlik, .
Uygulanabile mukavemeti, dayanimu, Sert mukavemeti,  smr,

1s1l islem MPa MPa Brinel MPa MPa
@) 186 96 45 124 89
T4, T451 427 289 105 262 137
T6, T651 482 413 135 289 124

2014 alasimlar1 otomotiv, ucak ve havacilik sektorlerinde c¢ok cazip malzemeler
olmalarma ragmen endiistriyel uygulamalardaki kullanimi {imit edildigi kadar

genislememistir. Bunun nedeni onlarin mekanik ve tribolojik 0Ozelliklerinin zayif



olmasidir. 2014 alagimlar1 yiiksek yilikleme sartlarindaki asinmaya direngli
uygulamalarda kullanilacak kadar sert degildir. Ayrica korozyon oOzelliklerinin de
tyilestirilmesi gerekir. Yiizey modifikasyon tekniklerindeki hizli gelismeler sayesinde
bu alasimin kullanim alan1 genisletilmektedir (Arslan et al. 2009). 2014 Al alasimlarinin
yiizey ozellikleri kimyasal buhar biriktirme (CVD-Chemical vapor deposition), fiziksel
buhar biriktirme (PVD-Physical vapor deposition), elektrolitik kaplama (electrolytic
coating), anodizasyon prosesi (anodising) ve plazma elektrolitik oksidasyon (PEO-
Plasma electrolytic oxidation) gibi metodlar ile iyilestirilebilmektedir (Dong 2010;
Dehnavi 2014).

2.2. Plazma Elektrolitik Oksidasyon (PEO)

PEO, titanyum, magnezyum, aliiminyum alasimlar1 gibi hafif metaller lizerinde sert
seramik kaplamalarin biiyiitiilmesinde kullanilan bir ylizey modifikasyon teknigidir.
Plazma elektrolitik oksidasyon (PEO) yontemi, mikro ark oksidasyon (MAO - Micro
arc oxidation), mikroplazma oksidasyon (MPO - Microplasma oxidation), mikro spark
desarj oksidasyon (MDO - Microarc discharge oxidation), anodik spark biriktirme
(ASD - Anodic spark deposition), spark biriktirme ile anodik oksidasyon (ANOF -
Anodic oxidation by spark discharge) gibi farkli isimlerle de adlandirilmaktadir
(Yerokhin et al. 1999).

PEO, geleneksel anodizasyon (anodik oksidasyon, anotlama) prosesi ile benzerlik
gostermektedir. Bununla birlikte, anodizasyon yontemi, “plazma elektrolitik
oksidasyon” kelimesinin sadece “elektrolitik oksidasyon” kismin1 kargilamaktadir. PEO,
anodizasyon prosesine benzer sekilde sivi elektrolit ¢ozeltisi igerisinde gerceklestirilir
ancak PEO islemine uygulanan gerilim 400-800V iken anodizasyon ydnteminde bu
aralik 10-50V dir. Boylece uygulanan bu yiiksek gerilim degerleri numune yiizeyinde
mikro plazma desarjlarin meydana gelmesine neden olmakta ve anodizasyon prosesinde
bliyiitiilen kaplamalara gore korozyon, sertlik, asinma ve siirtiinmeye kars1 daha fazla

avantajlar sunmaktadir. PEO ve anodizasyon proseleri, karsilagtirmali olarak Cizelge
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2.3’de verilmistir (Funatani 2000; Walsh et al. 2009; Dong 2010; Jiang and Wang 2010;
Mirelman et al. 2012; Li et al. 2013; Dehnavi 2014).
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Cizelge 2.3. Anodizasyon ile PEO kaplama teknolojilerinin karsilastirilmasi (Dong
2010)

Anodizasyon PEO
Uygulanan Gerilim (V) 10-50 150-800
Akim Yogunlugu (A/dm®) 0.5-2.5 5-20
Kanal a¢ilmas1 — temizleme —

Temizleme — oksidasyon —

Proses Akisi asit notralizasyon — oksidasyon kapatma (6n islem olmaksizin)
— kapatma

Oksidasyon Siiresi (dk) 10-60 10

Calisma Sicakhigi (°C) 0-30 <50

Elektrolit Tiirii Asit Zayif Alkalin
800-200 (Al alasimi)

Kaplama Sertligi (HV) 150-300 300-600 (Mg alagimi)
400-700 (Ti alasimi)

Kaplama Kahnhg: (pm) 0.1-3 200(:;;'1;1:&1%?;?31“16

Kaplama Bilesimi Amorf Amorf ve nanokristal oksitler

Asinma Direnci Diisiik Yiiksek

Korozyon Direnci Diisiik Yiiksek

Elektriksel Yalhitkanhk Diisiik Yiiksek

Gozeneklilik Yiiksek Diisiik

Yorulma Kaybi Diisiik Orta (~%23)

Cevre Konusu Asit iceriginden dolayi kirletici Cevre Dostu

PEO prosesi sadece anodizasyon yontemine degil, diger yilizey modifikasyon

tekniklerine gore de birgok avantajlara sahiptir. Bu avantajlar;

o Asmma direnci, korozyon direnci ve diger fonksiyonel o6zelliklere (termo optik,
dielektrik, termal bariyer) sahip olmasi,

o Numuneye 1s1 gecisinin ¢ok fazla gerceklesmemesinden dolayr mekanik
Ozelliklerinde bozulma olmamasi,

o Kaplama ve taban malzeme arasinda metalurjik baglanma mukavemetinin yiiksek
olmasi (ara ylizey problemi olmamasi),

o Proseste kullanilabilecek parcalar kompleks geometrik sekillerde ve genis
boyutlarda olabilmesi,

o Basit ve kolay calisan kaplama ekipmanina sahip olmasi,

o Koruyucu gaz ve vakum ihtiyacinin bulunmamasi,

o Cevre dostu olmasidir (Patel and Saka 2001; Dong 2010).
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PEO bilimsel ¢evrelerde arastirma alani olarak kabul gérmesinin yani sira ticari olarak
da artik kendini kabul ettirmis bir prosesdir. Avrupa’da KEPLA-COAT, Almanya’da
MAGOXID-COAT, Israi’de ALMAG-AL ve Amerika’da KERONITE ve
MICROPLASMIC bilinen en onemli ticari PEO kaplama sirketleridir (Dong 2010;
Dehnavi 2014).

Sekil 2.2 de sematik olarak gosterilen PEO kaplama diizenegi, alternatif akim (AC)
veya dogru akim (DC) gii¢ kaynagi, paslanmaz celik elektrolit banyo, elektrolit
karistirict ve sogutma sisteminden olusmaktadir. Alternatif akim (AC) veya dogru akim
(DC) gii¢ kaynaklar1 kullanilarak paslanmaz gelik bir banyo igerisinde homejenligi
saglamak amaciyla siirekli karistirilan bazik bir ¢ozelti vasitasiyla kaplama islemi
gerceklestirmektedir. Bu islemde paslanmaz celik banyo katot, numune ise anot
gorevini Ustlenmektedir. ~ Uygulanan yiiksek gerilimle birlikte yiizeyde olusan
mikrodesarjlar ¢ozelti sicakliginin artigina neden oldugu icin paslanmaz ¢elik banyo
cidarlari igerisinden ise su gegirilmektedir. (Yerokhin et al. 1999; Curran 2011; Li et al.
2013).
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Sekil 2.2. PEO prosesi ¢alisma diizenegi
1- Gii¢ kaynagi 2- Paslanmaz celik elektrolit banyosu 3- Donme hizi ayarlanabilir karigtiric1 4- Elektrolit
sogutma suyu girig/¢ikis 5- Elektrolit 6- Numune 7- Termokupul 8- Topraklama

[ 3]
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PEO dahili ve harici kontrol edilebilir bir ¢ok parametreye bagimli kompleks bir
prosestir. lyi bir kaplama igin elektrolitin bilesimi, konsantrasyonu ve elektriksel
parametreler 6nemli rol oynar. Prosesi etkileyen parametreler Sekil 2.3’de verilmistir

(Yerokhin et al. 1999; Walsh et al. 2009; Jiang and Wang 2010).

PEO Prosesini
Etkileyen
Parametreler

Elektriksel Elektrolit Biriktirme
Parametreler Bilesimi Suresi

Akim o Gorev Akim Tipi (AC, Dc,
YOéUﬂlUéU Dongusu Unipolar, Bipolar)

Sekil 2.3. PEO prosesini etkileyen parametreler (Dehnavi 2014)

Numune

Kompozisyonu

PEO prosesi ile elde edilen kaplamalar elektriksel desarjlar ile oksit biiyiitme fenomeni
esasina dayanmaktadir (Yerokhin et al. 1999). Sekil 2.4’te sabit akim modunda oksit

tabakasinin biiylime evreleri sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 2.4. Al alasimlarinin PEO prosesi sirasindaki yapisal degisimi ve gesitli kimyasal
reaksiyonlar1 (Dong 2010)

Sekil 2.4a’da goriildiigii gibi, kaplama 0ncesi taban malzeme yiizeyinde ¢ok ince, dogal
ve pasif film tabakasi mevcut olup, bu tabaka numune yiizeyinde sinirli bir koruma
saglamaktadir. Sekil 2.4b’de geleneksel anodizasyon asamasi baslayarak artan gerilimle
birlikte taban malzeme yiizeyinde ¢ok sayida gaz baloncuklar1 olugsmaktadir. Bu durum
gaz cikistyla birlikte numune yiizeyinde dikey kolonsal gozenekler ile koruyucu ve
yalitkan bir film biiylimesine neden olmaktadir. Uygulanan gerilimin kirilma
geriliminin {lizerine ¢ikmasi ile numune yiizeyinin farkli bolgelerinde zayif dielektrik
kirilmalar ile birlikte spark olusumu da baslar. Kirilma geriliminde ulasilan desarj
sicakligit 4000-10000 K arasindadir (Sekil 2.4c). Yiizeyde olusan ¢ok sayida, ince,
tiniform ve beyaz renkteki sparklar kiiciik, homojen, mikro gdzeneklerin olusumuna
neden olur (Sekil 2.4d). Desarj merkezinde veya g¢evresinde ¢ok kisa bir siirede (10'6 S)
yiiksek basinglara (~102 MPa) ulasilir. Giigli elektriksel alan kuvveti altinda PO, ve
SiO5 gibi anyonik bilesenler elektroforez siiresince kanallara giris yapar. Bu durum

yiiksek sicaklik ve yiiksek basincin etkisi altinda alagim elementlerinin ergiyip kanallar
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icerisine difiize olmasina izin verir. Okside iirlinler elektrolite yakin bdlgelerde hizlica
soguyarak katilagir. Bu sebeple desarj kanallar1 yakinindaki lokal bolgelerde kaplama
kalinlig1 artar. Desarj kanallar1 sogudugunda reaksiyon iiriinleri kanal duvarlarina birikir
ve desarj kanallarin1 kapatir. Sekil 2.4e’de sparklarin rengi beyazdan sariya, Sekil
2.4fde ise saridan turuncuya dogru doniisiirken, spark sayisi azalir ve kaplama biiyiime
hiz1 artar. Kaplama kalinliginin artmasi ile gerilim degerinde ve buna bagli olarak
sparklarin yogunlugunda dogrusal bir artig gozlenir. Yogunlugu artan sparklarin sayisi
azalirken oldukga piiriizlii bir yiizey elde edilir (Yerokhin et al. 1999; Dong 2010;
Hussein et al. 2010).

2.3. Kat1 Yaglayicilar ve Hegzagonal Bor Nitriir (h-BN)

Bir¢ok tribolojik uygulamada, asinma ve siirtiinmeyi azaltmak amaciyla sivi ve gres
yaglayicilar kullanilmaktadir. Ancak servis sartlarinin ¢ok zor oldugu durumlarda (¢ok
yiiksek/diisiik sicaklik, vakum, radyasyon, asir1 temas basinglari vb.) siirtiinme ve
asinmay1 kontrol altinda tutabilmek igin kati yaglayicilar tercih edilmektedir. Kati
yaglayicilarin, sivi ve gres yaglayicilara karsi Onemli avantajlart Cizelge 2.4’de
verilmistir. Kat1 yaglayicilar ile sivi ve gres yaglayicilarin birlesimi, birbirleri tizerinde
hareket halindeki yiizeylerin siirtiinme ve asinma performansina yarar saglamaktadir.
Bu sebeple kat1 yaglayicilar, asir1 basing ve/veya sicaklik sartlart altinda siirtiinme ve
aginma Ozelliklerini gelistirmek amaciyla su, yag ve gres icerisinde dagitilabilmektedir

(Barnett 1976; Broman et al. 1978; Erdemir 1995; Kimura et al. 1999).
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Cizelge 2.4. Tribolojik uygulamalarda kat1 ve siv1 yaglayicilara karsi 6nemli avantajlart

(Erdemir 2001)

Uygulanan Cevre

Kat1 Yaglayicilar

Sivi ve Gres Yaglayicilar

Dikalkojenidler yiiksek vakum altinda

Bazi sivilar bu sartlarda buharlasir

Vakum diisiik buhar basincina sahiptir ve asir1 fakat perfloropolialkieter(PFPE) ve
iyl yaglayicidirlar. polialfaolefinler(PAO) dayaniklidir.
Asin yiiksek basinglara Katk1 elemanlar1 olmadan asir1
Basing . .
dayanabilmektedir. yiiksek basinca dayanamaz.
Diisiik ve yiiksek sicakliklarda Diisiik sicakliklarda katilasabilir,
kullanilabilir. Tabakalar arasindaki yiiksek sicakliklarda oksitlenebilir
Sicakhik

kaymadan dolay1 diisiik 1s1 meydana

gelir.

veya bozunabilir.

Viskozitesi 1styla degisir.

Elektriksel iletkenlik

Bazilar1 miikemmel elektriksel

iletkenlige sahiptir.

Genellikle yalitkandir.

Diisiik hizlarda, aginma sartlari altinda

dayaniklidir, aginma performanslari gok

Diistik hizlarda, asinma sartlari

altinda degiskendir. Yaglayici olarak

Asinma L . )
iyidir. Yaglayici tabakanin kalinhigi ve siir filmi olusturabilen katki
asinma orani hesaplanabilir. elemanlarina gereksinim duyar.
Asin diisiik siirtiinme katsayisi Viskozite, siir filmi ve sicakliga
Siirtiinme
miimkiindiir. baglhidir.
Metalik yaglayicilarda miikemmeldir,
Termal iletkenlik ve 1s1 ) ) .o
inorganik ve tabakali yaglayicilarda Lyidir.

dagitma kapasitesi

diistiktiir.

Depolama

Uzun siire saklanabilir. (dikalkojenidler

nem ve oksijene kars1 hassastir.)

Depolama esnasinda buharlagabilir,

sizabilir, siirlinebilir.

Cevre Faktorii

Cevreye zararli degildir.

Genellikle yanicidir, ¢cevreye

zararhdir.

Tribolojik yiizeylerle

uyumu

Sert yaglayici ylizeylerle uyumlu (Al,

Ti, paslanmaz celik ve seramikler vb.)

Demirdisi ve seramik yiizeylerde

kullanimi uygun degildir.

Sivi ve kimyasal saldirgan

ortamlara direnci

Kimyasal ¢oziiciiler, yakitlar, genel asit

ve bazlardan etkilenmez.

Asidik ve diger sivi cevrelerle

etkilesim gostererek degisebilir.

Hareket halindeki arayiizeylerde, kat1 yaglayicilar sivi yaglayicilara benzer 6zellikler

gostermektedir. Ozellikle, kat1 yaglayicilar kolay kayma hareketi saglayarak, temas

eden yilizeylerde siirtiinme katsayisinin diisiik olmasina ve asinma hasarinin

Onlenmesine olanak saglamaktadir. Birgok inorganik malzeme (Molibden disiilfiir,

grafit, hegzagonal bor nitriir, borik asit) milkemmel yaglayic1 6zelligi sergiler (Sliney

1982; Booser 1984; McMurtrey 1985; Sutor 1991; Lansdown 1999). Bu malzemelerin
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birgogu, yaglayict Ozelliklerini lamelli veya tabakali kristal yapilarina borcludur,
bazilar1 (yumusak metaller, politetrafloroetilen, polyamid, belirli oksitler ve toprak
alkali floritler, elmas ve elmas benzeri karbon, fuleren) ise tabakali yapida olmamasina
ragmen yaglama 6zelligine sahiptir. Diger taraftan, amorf yapili elmas benzeri karbon
filmler tim malzemelere kars1 diigiik siirtiinme 6zelligi gostermektedir (Erdemir et al.
2000).

Tabakali kristal yapili kat1 yaglayicilar grafit, hegzagonal bor nitriir, borik asit ve
molibdenin, tungstenin veya niobyumun siilfiirleri, selenyumlar1 veya telliirleri olan
dikalkojenidlerdir. Bu katilarin tabakali kristal yapilart Sekil 2.5°de gosterilmistir
(Erdemir 1994).

Kat1 yaglayicilarin temel eksiklikleri genel olarak asagidaki gibi 6zetlenebilir;

o Yumusak metaller harig, bir¢ok kat1 yaglayici diistik 1s1l iletkenlige sahiptir ve bu
nedenle kayma arayiizeyinden 1s1y1 uzaklastiramazlar,

o Cevre ve temas sartlarina bagli olarak, siirtinme katsayilar1 yliksek ve kararli
olmayabilir,

o Asmma Omiirleri sinirlidir ve yiizeylere tatbiki sivi yaglayicilardan daha zordur,

o Oksidasyon ve yaslanmayla iligkili degregasyon zamanla meydana gelebilir.

o Yiksek sicaklik veya oksidatif ¢evrelere maruz kalmasi durumunda yaglayict
ozelliklerinin kaybina neden olan kimyasal-yapisal degisimlere ugrar ve devaminda bazi

abrazif ve yaglayici olmayan partikiillerin olusumuna neden olur.
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Sekil 2.5. Tabakali kat1 yaglayicilarin kristal yapilari
a) Grafit b) Hegzagonal bor nitriir ¢) Molibden disilfiir d) Borik asit (Erdemir 1994)

Grafit, h-BN ve dikalkojenidler olarak bilinen kati yaglayicilarin yaglama ozellikleri
tabakali yapilarindan kaynaklanmaktadir. Sekil 2.5’te gosterildigi lizere, bu katilarin
kristal yapilar1 incelendiginde, her bir tabakadaki atomlar1 bir arada tutan kuvvetler
giiclii kovalent bagdir. Bununla birlikte tabakalar arasindaki baglanma ise zayif van der
Waals bagidir. Bu zayif baglanmaya bagli olarak diislik siirtiinme direnci ve bunun
sonucu olarak yaglayict 6zelligi saglanmis olur. Diger taraftan atomlar arasi giiclii
kovalent baglanma ve siki paketli diizen ise asinma direncine katkida bulunur.
Bahsedilen bu mekanizma, diisiik siirtiinme katsayis1 ve uzun asinma Omriine olanak
saglamasina ragmen bu katilarin kristal yapilari, etkili bir yaglama icin yeterli degildir.
Ciinkii ortamdaki nem ve belirli kimyasal absorbatlarin bulunmas: kati1 yaglayicilarin
yaglama 6zelligini oldukca etkilemektedir. Ornegin, ¢alisma ortaminin nemli olmasi,
bircok katida kayma olayinin kolaylagmasina sebep olurken molibden disiilfiir ve diger
dikalkojenidler i¢in bu durum tam tersidir. Bu kat1 yaglayicilar oksidatif ortamlarda ve

nem altinda calistiklarinda kimyasal olarak bozunmaya ugrar, ancak vakum ve kuru
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calisma sartlarinda ise daha iyi siirtiinme 6zellikleri sergilerler (Winer 1967; Farr 1975;
Kanakia and Peterson 1987; Erdemir 2001). Kendinden yaglayici 6zellige sahip
dikalkojenidlerin siirtinme katsayilar1 kuru ve inert atmosferlerde 0.002-0.05
araliindayken, nemli havada bu deger hizli bir sekilde 0.2’ye yilikselmektedir. Bu
durumdan da anlasilacagi tizere kat1 yaglayicilarin siirtinme ve asinma ozellikleri,

calisma ortami ve test sartlarina dogrudan baglidir (Erdemir 2001).

Yumusak metalik yaglayicilar, ¢oklu kayma diizlemli kristal yapiya sahiptir ve kayma
esnasinda sertlesme 6zelligi gostermezler. Kayma boyunca sertlikteki artigi saglayan
dislokasyonlar ve noktasal hatalar, olusan sicaklik artig1 nedeniyle etkinligini kaybeder.
Cogu yiiksek sicaklik yaglayicilart termal yumusama ve/veya kayma yiizeyleri ile sinirli
kimyasal reaksiyon ozelliklerine sahiptir. Buna karsin uzun molekiil zincirleri iceren
kendinden yaglayici polimerler, kimyasal kararliliklar1 ve diisiik ylizey enerjisine sahip
olmalar1 sebebiyle iyi yapismama 6zelligi gosterirler ve kimyasal baglanmaya oldukc¢a

duyarlidirlar (Erdemir 2001).

Kat1 yaglayicilarin yaglama 6zellikleri lizerinde ortam sicakligi giiclii bir etkiye sahiptir.
Grafit 400°C’ye kadar yaglama 6zelligini korurken, bu sicaklik h-BN i¢in 1000°C’dir.
Cogu dikalkojenidler ise artan sicakliklarda oksidasyona ugrar ve bdylece yaglama
ozelligini kaybeder. WS, 500°C’ye dayanirken MoS; 400°C’ye kadar yaglama
saglayabilir (Sliney 1982). Genel olarak daha yiiksek oksidasyon direncine ve
kimyasal/yapisal stabiliteye sahip olan yaglayicilar artan sicakliklarda daha iyi
performans sergilerler. Oksit ve florit esasl kat1 yaglayicilar (CaF,, BaF,, PbO, B,03
gibi) (Sliney 1991) ve bazi yumusak metaller (Ag, Au gibi) artan sicakliklarda
fonksiyonelliklerini korurlar. Bununla birlikte, bu kat1 yaglayicilarin oda ve diisiik ¢evre
sicakliklarinda siirtiinme davraniglar zayiftir (Erdemir et al. 1990; Maillat et al. 1993;
Erdemir et al. 1997).

Kat1 yaglayicilar tribolojik uygulamalarda farkli pek cok sekilde kullanilabilir. Bu
uygulamalara verilebilecek en eski ve en temel Ornek; yiizeylerin yaglayict 6zelligini

arttirmak i¢in ince tozlarla asindirilmasi ve cilalanmasidir. Bu uygulama, kaymali
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yataklarin ylizeylerine yaglayici 6zellik kazandirmak i¢in kullanilmaktadir. Belirli kati
yaglayicilarin ince tozlari kaymaya maruz kalan yiizeyler iizerine basarili bir sekilde
tatbik edilebilmektedir. Bununla birlikte c¢esitli soliisyonlarla karistirilan kati
yaglayicilar dogrudan yiizey iizerine piiskiirtilmesi ile uygulanabilir. Kati
yaglayicilarin, ylizeylere tutunma 6zellikleri uygun yapistiricilar ve epoksi regineler ile
arttirilabilmektedir (Gresham 1984). Buna bagli olarak yiizeyde gii¢lii baglanma
saglanir. Ayrica bu yaglayicilar kompozit yapilar igerisine  dagitilarak
emdirilebilmektedir. h-BN ve borik asit gibi bazi kat1 yaglayicilar yag veya gres
icerisine toz halinde ilave edilerek asir1 basing ve sicaklik sartlar1 altinda malzemelerin
yaglayict Ozelliklerini iyilestirmek amaciyla kullanilabilmektedir (Erdemir 1995;
Kimura et al. 1999). Bununla birlikte birgok modern uygulamalarda, toz veya yapistiric
formunda kullanilan kati yaglayicilar yerine ince film kati yaglayicilar tercih
edilmektedir. Bunlar yogun mikroyapi, tiniform kalinlik ve uzun asinma &mriiniin
saglanabilmesi i¢in piskiirtme, iyon kaplama, iyon destekli kaplama gibi ileri vakum
teknikleriyle yiizeyler ilizerine biiyiitiilmektedir. (Spalvins 1980; Erck et al. 1992;
Bhattacharya et al. 1993). Ancak birgok kati yaglayicinin omrii yaglayicit film
kalinliginin belirli boyutlarda olmasi sebebiyle siirlidir. Kat1 yaglayicilar; kimyasal
yapilarina, kristal yapilarina ve yaglayici 6zelliklerine gore Cizelge 2.5’de gosterildigi

tizere farkli pek ¢ok sekilde siniflandirilabilirler (Erdemir 2001).

Cizelge 2.5. Kat1 yaglayicilarin siniflandirilmast ve karakteristik siirtlinme katsayilar
(Erdemir 2001)

Karakteristik Siirtiilnme

Smiflandirma Ornekler Katsayisi Oranlari
MoS, 0.002-0.25
WS, 0.01-0.2
h-BN 0.150-0.7

Tabakali katilar Grafit 0.07-0.5
Grafit florid 0.05-0.15
H;BO; 0.02-0.2
GaSe, GaS, SnSe 0.15-0.25
Ag 0.2-0.35
Pb 0.15-0.2

Yumusak metaller Au 0.2-0.3
In 0.15-0.25

Sn 0.2
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Cizelge 2.5. (devam)

CuO-Re,0; 0.3-0.1

Cu0O-MoO, 0.35-0.2

PbO-B20; 0.2-0.1
Karma oksitler Co0-Mo00O, 0.47-0.2

Cs,0-Mo0O; 0.18

NiO- MoO; 0.3-0.2

Cs,0-Si0, 0.1

B,0; 0.15-0.6

Re,O, 0.2
Yalniz Oksitler MoO; 0.2

TiO, 0.1

ZnO 0.1-0.6
Toprak alkali  metallerin  CaF,, BaF,, SrF, 0.2-0.4
halojen ve siilfatlari CaSo,, BaSo,, SrSO, 0.15-0.2

Elmas 0.02-1

Elmas benzeri karbon 0.003-0.5

Camsi karbon 0.15
Karbon esasli katilar Karbon nanotiip -

Fuleren 0.15

Karbon-_karbon ve  karbon-grafit  esash 0.05-0.3

kompozitler

Cinko sterat 0.1-0.2
Organik Vaks 0.2-0.4
malzemeler/polimerler Sabun 0.15-0.25

PTFE 0.04-0.15
Bulk veya kalin kompozit Grafit, WS,, MoS,, Ag, CaF, BaF, igeren 0.05-0.4
film (>50 pm) metal, polimer ve seramik matrisli kompozit ) )

Yaglayict olarak PTFE, grafit, elmas, B4C

partikiilleri iceren elektrolizle kaplanmig Ni ve  0.1-0.5
Ince kompozit film (<50 pm)  Cr filmler

MoS,, Ti, DLC igeren nanokompozit veya

coklu tabakali kaplamalar

0.05-0.15

Cizelge 2.5°de gortildiigii gibi verilen kati yaglayicilarin siirtiinme katsayr araliklar
olduk¢a genistir. Bunun nedeni siirtinmenin ¢alisma ortami ve sartlarina bagh
olmasidir. Ortam sicakligi ve taban malzemenin cinsi kati yaglayicinin siirtlinme
ozelligini bliylik olcilide etkiler. Kat1 yaglayicilarin bicim veya sekilleri de (ince film,
toz, bulk, kompozit ve kristal/amorf durumu) siirtlinme katsayisinda farkliliklar

olugsmasina sebep olmaktadir (Erdemir 2001).

Kat1 yaglayicilar igerisinde son yillarda yogun bilimsel ¢aligmalara konu olan h-BN,
yiiksek sicakliklarda yiiksek refrakter 6zelligi ve yiiksek yaglayicilik kalitesi gosteren
sentetik bir kati yaglayicidir. Grafite benzer kristal yapisi ve yaglama davranigindan
dolay1 beyaz grafit olarak da bilinen h-BN 1000°C’e kadar oksidasyona direngli bir kati

yaglayicidir. Bunun yami sira sivi metal, oksit, cam, ciiruf ve ergimis tuzlara kars
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direngli ve kimyasal olarak inert olmasi ona ayri bir 6nem kazandirmaktadir. Kristal
yapist Sekil 2.6’da gosterilen h-BN, atomik diizlemde bor ve azot atomlarmin iki
boyutlu dizilimi ile bal petegi modelinde siralanmistir (Rowe 1960). Grafitte oldugu
gibi h-BN’nin herbir tabakasindaki atomlar gii¢lii kovalent baglariyla baghdir.

Tabakalar arasinda ise zayif van der Waals baglar1 bulunmaktadir.

Sekil 2.6. h-BN kristal kafes yapis1 (Naftaly et al. 2013)

Genellikle toz formunda firetilen h-BN, B,0; ile iire veya amonyak gazinin yiiksek
sicakliklardaki reaksiyonu sonucunda olusmaktadir. Uretim sartlarina bagl olarak h-
BN, farkl tiirlerde (turbostatik, yari-turbostatik, orta-grafitik ve grafitik) elde edilir.
Yaglama performansi agisindan en iyi sonuclar grafitik yapidaki h-BN’den elde
edilmektedir. h-BN’nin safligi ve tane boyutu da onun yaglayicilik 6zelligi tizerinde
etkilidir ~ (Erdemir 2001). h-BN tozlar sicak presleme ile yogun kati parcaciklara
donustiiriilebilmektedir. Ayrica kompozit yapilar seklinde veya kendinden yaglayici bir
kaplama elde etmek i¢in diger seramiklerle birlikte plazma-piiskiirtme ile ince film
seklinde de biiyiitiilebilmektedir. Ancak genellikle h-BN tozlar yaglar ve gresler
igerisine ilave edilerek etkili bir sekilde kullanilmaktadir. %1 kadar ¢ok kiiciik
miktarlardaki h-BN ilavesi dahi c¢eligin diger temas yiizeylerine karsi asimnma
dayanirmmi O6nemli oOlgiide iyilestirmekte ve yapiya ilave edilen h-BN

konsantrasyonundaki artis ile bu etki daha da artmaktadir (Kimura et al. 1999).
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h-BN yiiksek termal ve kimyasal kararliliga sahiptir ve 1000°C’ye kadar oksidasyona
ugramaz. 700°C’ye kadar, h-BN’nin atmosfer sartlarindaki siirtiinme katsayist p=0.2-
0.3 arasindadir. Bu 6zelliginden dolay1 yiiksek sicaklik uygulamalarinda tercih edilen
bir katt yaglayicidir. Yiiksek vakum sartlarinda ise h-BN yaglayicilik 6zelligini
kaybetmektedir (Buckley 1978) ve ultra yiiksek vakum altinda h-BN/h-BN arasindaki
strtiinme katsayis1 1 gibi yiiksek degerlere ulagsmaktadir (Erdemir 2001). h-BN’nin
ortam sartlarina bagli olarak siirtlinme katsayisindaki degisim Cizelge 2.6’da verilmistir

(Martin et al. 1992).

Cizelge 2.6. h-BN/h-BN‘nin siirtiinme katsayis1 lizerinde farkli basinglarda cesitli
gazlarin etkisi

Calisma sartlarn Kararh haldeki siirtiinme katsayisi
UHV, 10° Pa 0.6-0.7
CO, C3Hg, H,0, hava (50%RH); 10-3 Pa 0.6-0.7
CO, N,, O,; 10 Pa 0.6-0.7
Hava (50%RH); 10 Pa 0.4
C3H8; 10 Pa 0.4
Hava (50%RH); 10° Pa 0.2

Hava (50%RH), atmosferik basing 0.1
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Taban Malzemeler

Taban malzemesi olarak kimyasal kompozisyonu Cizelge 3.1°de verilen boyutlari
25x25x3 mm olan AA2014 alasimi se¢ildi. Taban malzeme ylizeyi sirasiyla 180, 240,
400, 600, 800, 1200 mesh SiC zimparalarla, daha sonra 6 um tane boyutundaki elmas
pasta ile parlatilarak Ra~0,15 pum piriizlilik degerine ulasildi. Taban malzemelerin
purtizliiliik degerleri kaplama Oncesi ve sonrast Sekil 3.1°de gdsterilen Mahr M2 marka

profilometre ile dl¢iildii. Ornek bir yiizey piiriizliiliik profili Sekil 3.2’de verilmistir.

Cizelge 3.1. AA2014 taban malzemesinin kimyasal kompozisyonu

Elementler (% Agirlik)
Al Cu Mg Mn
93.65 4.68 0.74 0.45

Sekil 3.1. Mahr M2 yiizey profilometresi
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Sekil 3.2. Yiizey piiriizliiliik profili
3.2. Deney Tasarim Teknikleri ve Taguchi Deney Tasarim

Taguchi teknigi, Dr. Genichi Taguchi tarafindan prosesi, kaliteyi, iiriin karakteristigini
gelistirmek, ayn1 zamanda gelisim zamani ve maliyeti en aza indirmek i¢in deneysel
teknikleri ilerletmek amaciyla gelistirilen bir deney tasarim teknigidir (Ross 1988; Chen
et al. 2010). Bu teknik igerisinde kontrol edilebilen ve kontrol edilemeyen faktorler
mevcuttur (Arslan 2003).

Deneysel ¢aligmalar sonunda kontrol faktorleri, diizeltme faktorleri, etkisiz faktorler
(gtiriiltii: noise) yardimiyla performans degerleri ve performans istatistigi (S/N:signal to
noise) verileri analiz edilir. Kontrol faktorleri ile degiskenlik, diizeltme faktorleri ile

ortalama hedeflenen deger, etkisiz faktorler ile en ekonomik degerler belirlenir (Arslan
2003).

Taguchi deney plan1 hesaplamalarinda cesitli verilerin bilinmesi gerekmektedir.
Serbestlik derecesi (The degree of freedom) deney planinda kullanilan seviye sayisinin
bir eksigi olarak belirlenir. Deney dizayninda, S/N orani i¢in en ¢ok kullanilan iki

hesaplama bulunmaktadir.

En yiiksek en iyi (the larger the better)

1w 1
ZL=—1010g EZW
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En kiiciik en iyi (the smaller the better)

1 2
Zs = —10log EEYi

n
i=1

Burada, performans istatistigi Z;, Zs, deney planina gore deney sayisi n, deney

gozlemlerinden edinilen veriler Y;’dir.

Faktor etkisi ise tiim anlamli degerlerden sapmay1 gostermektedir ve m simgesiyle

gosterilmektedir.

n

v,

i=1

m =

Sl

Kareler toplam1 hesaplanirken;

n
Kareler Toplami = Z 1%

i=1

Yapilan literatiir arastirmast sonucunda plazma elektrolitik oksidasyon (PEO)
sisteminin kontrol edilebilen parametreleri (gerilim, frekans, gorev dongiisi,
nanopartikiil miktar1), bu calisma kapsaminda; ii¢ farkli seviyede alinarak bunlarin

deneylerde incelenecek degerleri Cizelge 3.2°de verilmistir.
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Cizelge 3.2. PEO kaplama prosesinde kullanilan parametreler ve degerleri.

Seviyeler
Parametreler 1 2 3
A | Gerilim (V) 420/-100 | 460/-100 | 480/-100
B | Frekans (Hz) 500 1000 2000
C | Gorev Dongiisii (%) 10 20 30
D | Nanopartikiil Miktar1 (g/L) 4 8 12

Tamamu ii¢ seviye olan dért parametre incelendigi icin Cizelge 3.3’°de verilen Lo(3%)

(Phadke 1995) ortogonal dizi deney plan1 olarak segildi.

Cizelge 3.3. PEO kaplama prosesi i¢in Lo(3") ortogonal dizi deney plan.

Degiskenlik Kaynaklari ve Seviyeler
Deney No | Gerilim Frekans Gorev Dongiisii | Nanopartikiil Miktar:
V) (H2) (%) (g/L)
1 1 1 1 1
2 1 2 2 2
3 1 3 3 3
4 2 1 2 3
5 2 2 3 1
6 2 3 1 2
7 3 1 3 2
8 3 2 1 3
9 3 3 2 1

PEO islemi iizerinde bozucu faktdrlerin etkisini gézlemleyebilmek amaciyla her deney
farkl1 zamanlarda iki defa tekrar edilmistir. Varyans ve performans analizi hesaplar

Minitab paket programi kullanilarak yapilmistir.

3.3. PEO Kaplama islemi

Lg(3%) deney planina (Cizelge 3.3) gére Al,03/h-BN nanokompozit kaplamalar Plasma
Technology Ltd. tarafindan firetilen ve Sekil 3.3’te gosterilen PEO-15 sistemi
kullanilarak gergeklestirildi.
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Sekil 3.3. PEO {initesi
a) Gii¢ kaynag1 b) Paslanmaz ¢elik banyo c) Osiloskop

Alternatif akim (AC) gii¢ kaynagi (Sekil 3.3a) kullanilarak paslanmaz ¢elik bir banyo
icerisinde Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamalar AA2014 taban malzemesi {izerine
buytitiildi. Hegazagonal bor nitriir (h-BN) nanopartikiiller (<120 nm) BORTEK A.S. ve
Sodyum aliiminat (NaAlO,), potasyum hidroksit (KOH) kimyasallar1 ise Sigma-
Aldrich’den temin edildi. Cozeltinin icerigi ve kullanilan kimyasallarin miktarlar
Cizelge 3.4’de verildi. Yaklastk pH degeri 12 olan sulu bir ¢ozelti igerisinde
gergeklestirilen kaplama igsleminde AA2014 taban malzemesi anot, paslanmaz celik
banyo duvarlari ise katot olarak secildi ve homojen bir karisim saglamak amaciyla bir
karistiricr kullanildi (Sekil 3.3b). Islem siiresince alternatif akim (AC) dalga formu bir
osiloskop (Sekil 3.3c) araciligiyla gozlendi. 10 dakikalik sabit kaplama siiresinde
gerceklestirilen kaplama iglemi esnasinda elektrolit sicakligini 25°C’nin altinda
tutabilmek amaciyla paslanmaz ¢elik banyo cidarindan su gegirildi. Kaplama

islemlerinden sonra numuneler alkol ile yikandiktan sonra kurutuldu.
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Cizelge 3.4. Al,03/h-BN nanokompozit kaplamalar i¢in kullanilan kimyasallar ve
miktarlar

Miktar (g/L)
NaAIlO; KOH h-BN nanopartikiil
10-15 0-5 4-12

3.4. Kaplama Kalinhg Olciimleri

PEO kaplama kalinliklar1 Sekil 3.4’de gosterilen EBAN 5006 Paint Tester Equipment

cihaziyla Non-Ferrous prob kullanilarak 6l¢iildii.

pr—

Sekil 3.4. Kaplama kalinlig1 6l¢iim cihazi

3.5. XRD Analizleri

Kaplama islemi Oncesi ve sonrasi numunelerin XRD ol¢timleri A=1.5404 A° dalga
boyunda, Cu-Ka radyasyon kaynakli Sekil 3.5’de gosterilen Rigaku-2200D/Max X-Ray
Difraktometresi ile gerceklestirildi. Olciim degerleri, 10-90° tarama acisinda, 2
derece/dk tarama hizinda ve 0,1° tarama adiminda elde edildi. XRD sonuglari,
PANalytical X’Pert HighScore yaziliminda, standart JCPDS (Joint Committe on
Powder Diffraction Standarts) kullanilarak mukayese edildi.
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Sekil 3.5. X Isin1 Difraktometre Cihazi (XRD)

3.6. SEM-EDS Analizleri

PEO prosesi ile biiyiitillen nanokompozit kaplamalarin yilizey topografyasi ve aginma
profilleri Sekil 3.6’da gosterilen INSPECT S50 marka taramali elektron mikroskopu
(SEM:Scanning Electron Microscope) ile elementel analizler ise EDAX marka enerji

dagilimli spektroskopi (EDS:Energy Dispersive Spectroscopy) ile belirlendi.

Sekil 3.6. Taramali elektron mikroskopu (SEM-EDS)
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3.7. Asinma Deneyleri

AA2014 taban malzemesinin ve Al;0O3/h-BN nanokompozit kaplamalarin asinma
davraniglar1 Sekil 3.7°de gosterilen Teer-POD2 pin-on-disk asinma cihazi ile belirlendi.

Siirtlinme ve aginma test parametreleri Cizelge 3.5’de verilmistir.

Sekil 3.7. Pin-on-disk asinma cihazi

Cizelge 3.5. Pin-on-disk asinma testinde kullanilan deney sartlari.

Parametreler Deney Sartlar

Uygulanan yiik, (N) 2

Hiz, (mms™) 197.9

Iz ¢ap1, (mm) 6

Ortam Hava
Sicaklik, °C 19+1

Izafi nem, (%RH) 40+5
Siire, sn 600
Piiriizlilik, (Ra, pm) 0.12
WC-%6Co bilye ¢ap1, (mm) 5
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Asinma deneyi sonrasinda ylizey profilometresi kullanilarak asmma profilleri
belirlenmis ve asinma profilinin iz boyunca ayni kesitte oldugu varsayilarak asinma
hacmi hesaplanmistir. Asinma orani hesab1 ile ilgili 6rnek bir ¢ézim EK 1’de

verilmistir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Yiizey Piiriizliiligii

AA2014 taban malzemesi iizerine PEO yontemi ile farkli parametre ve seviyelerde
biiyiitiilen Al,03/h-BN nanokompozit kaplamalarin yilizey piiriizlilik degerleri Cizelge

4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1. Biiyiitiilen kaplamalarin yiizey piiriizliilik degerleri

Deney 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Yﬁley‘gﬁ;ff‘ﬁ'ﬁgﬁ 1118 | 0425 | 0450 | 0869 | 1.178 | 0504 | 1.328 | 0901 | 1.081

Cizelge 4.1°de goriildiigii gibi en bliylik piiriizlilik degeri deney 7 (480V/-100V,
500Hz, %30 GD, 8g/L h-BN), en kiiciik piiriizliiliik degeri ise deney 2 (420V/-100V,
1000Hz, %20 GD, 8g/L h-BN) sartlarinda biiyiitiilen kaplamalar {izerinde elde edildi.
Parametrelerin farkli seviyelerinde biiylitiilen kaplamalarin piiriizliilik degerleri
tizerinde gerilimin etkin bir rol oynadigi belirlendi. En yiiksek gerilim (480V)
sartlarinda biiyiitilen kaplamada (Deney 7) en yiiksek piiriizliiliikk degerinin elde
edilmesi, anodik gerilimin artis1 ile spark desarjlarinin, spark siddetinin ve sicakligin
artig1, buna bagli olarak mikro gézenek ¢aplarinin biiytimesi ile iliskilendirildi (Xu et al.
2013).

4.2. Kaplama Kalinhg

PEO yontemi kullanilarak parametrelerin farkli seviyelerinde biyiitilen Al,Os/h-BN
nanokompozit kaplamalarin kalinlik degerleri Cizelge 4.2°de verilmistir. En yiiksek
kalinlik degeri deney 7 (480V/-100V, 500Hz, %30 GD, 8g/L h-BN), en diisiik kalinlik
degeri deney 2 (420V/-100V, 1000Hz, %20 GD, 8g/L h-BN) sartlarinda biiyiitiilen

kaplamalarda elde edildi. Piiriizliilik sonuglarina benzer sekilde kaplama kalinlig
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tizerinde de gerilimin etkili oldugu tespit edildi. Ayrica nanopartikiil miktari, frekans ve

gorev dongiisiinlinde kaplama kalinlig1 tizerinde bagil etkiye sahip oldugu belirlendi

Cizelge 4.2. PEO yontemi ile farkli parametre ve seviyelerinde biyiitiilen Al,O3/h-BN
nanokompozit kaplamalarin kalinliklar

Deney 1 2 3 4 > 6 ! 8 9
Kaplama kalinhgi 5 3 3 7 14 6 20 8 12
(nm)

Literatiirdeki c¢alismalar incelendiginde; artan frekansin kaplama biiylime oranini
arttirdigl, dolayisiyla ayni siirede yapilan islemlerde frekansin artisiyla kaplama
kalinliginin arttig1 belirtilmistir (Yang and Wu 2010). Gorev dongiisiindeki artigin ise
gozeneklilik ve kaplama kalinhigini azalttigi bilinmektedir (Tang et al. 2010). Ancak
mevcut calismada kullanilan h-BN nanopartikiil miktar1 ve frekansin artisi ile kaplama
kalinliginin azaldig: tespit edilmistir. Bu durum artan partikiil miktariyla birlikte mikro
gbzenekler igerisine nanopartikiillerinin birikmesi buna bagh olarak desarj kanallarinin

kismen kapanmasi kaplama biiyiime hizininin diismesiyle agiklanabilir.

4.3. XRD Analizleri

AA2014 taban malzemesi i¢in Sekil 4.1°’de ve PEO yontemi ile parametrelerin farkl
seviyelerinde biiyiitiilen Al;03/h-BN nanokompozit kaplamalar i¢in ise Sekil 4.2, 4.3 ve
4.4’de XRD analiz sonuglar1 verilmistir. Sekil 4.1’de goriildigi gibi AA2014
aliminyum alasimini karakterize eden farkli yogunluk ve yansima agilarinda bir¢ok
pike rastlandi. Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamalar i¢in a-Aliimina, y-Aliimina ve h-
BN fazlarin1 karakterize eden pikler sirasiyla JCPDS 10-0173, JCPDS 10-0425 ve
JCPDS 45-0896 kartlar1 kullanilarak belirlendi. Sekil 4.2, 4.3 ve 4.4’deki XRD
analizlerinde ise parametrelerin farkli seviyelerinde PEO yontemi ile biiyiitiilen
Al;O3/h-BN nanokompozit kaplamalarda farkli yogunluklarda ve yansima agilarinda a,
y-Aliimina, h-BN ve taban malzemeden yansiyan piklere ve deney sartlarina bagh
olarak a-Aliimina, y-Aliimina ve h-BN fazlarinin yogunluklarinda kismen degisiklikler

oldugu gozlendi. Cok sayidaki yar1 kararli y-Aliimina fazinin mevcudiyeti PEO yontemi
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esnasinda meydana gelen yiiksek sicaklikla birlikte olusan Al,O3 fazinin hizli soguma

ile y-Aliimina fazina doniismesiyle agiklanabilir (Sundararajan and Krishna 2003).

Taban Malzeme
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Sekil 4.1. AA2014 taban malzemesinin XRD spektrumlar1
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Sekil 4.2. PEO yontemi ile deney 1, 2 ve 3 sartlarinda biiyiitiillen kaplamalarin XRD
spektrumlari
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Sekil 4.3. PEO yontemi ile deney 4, 5, 6 ve 7 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin XRD
spektrumlari
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Sekil 4.4. PEO yontemi ile deney 8-9 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin XRD
spektrumlari

Sekil 4.2, 4.3 ve 4.4’deki XRD spektrumlart incelendiginde, y-Aliimina fazina gore
daha az sayida termodinamik olarak tam kararli o-Aliimina fazi gozlendi. o-
Alimina’nin 1050°C {izerinde vy-Aliimina’dan doniistiigii bilinmektedir (Levin and
Brandon 1998; Yerokhin et al. 1999). Artan gerilim ve frekansla birlikte akim
yogunlugu ve buna bagh olarak spark siddetindeki artig, a-Aliimina fazinin olusumunu
arttirmaktadir (Khan et al. 2010) Bu durum yiiksek gerilim ve frekans degerlerinde
biiyiitiilen (Deney 8 ve 9) kaplamalarin XRD spektrumlar ile dogrulanmaktadir.

Diger taraftan h-BN piklerini daha net gorebilmek amaciyla 26=10°-35° yansima
aralifinda h-BN’yi karakterize eden diisiik yogunluktaki piklerin daha net anlasilabilir
olmas1 amaciyla en diisiik yogunluktan (Deney 1), en yiiksek yogunluga (Deney 7)
dogru siralanmis multi plot XRD spektrumlar1 Sekil 4.5°de gdsterilmistir.
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Sekil 4.5. PEO yontemi ile deney 1-9 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin h-BN
miktaria gore siralanmig XRD analizleri

Sekil 4.5’de goriildiigi gibi h-BN’nin en yiiksek yogunlugu deney 7 sartlarinda, en
diisik yogunluk ise deney 1 sartlarinda biyiitilen kaplamalarda elde edildi.
Yogunluktaki artis gerilim ve gorev dongiisiiniin en yiiksek degerde olmasi ile

iliskilendirildi.

4.4. SEM-EDS Analizleri

PEO yontemi ile farkli parametre ve seviyelerinde biiyiitilen Al,O3/h-BN
nanokompozit kaplamalarin SEM goriintiileri, EDS spektrumlar1 ve kantitatif sonuglari
Sekil 4.6, 4.7 ve 4.8°de, verilmistir. Sekil 4.6, 4.7 ve 4.8’de gosterilen SEM goriintiileri
incelendiginde, tiim kaplamalarin dairesel formda yogun gozeneklerden olustugu
gozlendi. Ayrica gozenekler arasinda volkan tepesi seklinde yiikseltilerin olustugu
belirlendi. Yiizeydeki gozenekli yapilar PEO isleminin dogasindan kaynaklanan spark

desarjlar ile iliskilendirildi (Yerokhin et al. 1999). Farkli parametre ve seviyelerinde
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biiyiitillen kaplamalarin yiizey morfolojileri karsilastirildiginda deney 7 sartlarinda
biiyiitillen kaplamalarda daha az sayida ancak biiyiik caplarda gozenekler olusurken,
deney 2 sartlarinda biiyiitilen kaplamalarda daha fazla ancak daha kii¢iik capta
gozenekler gozlendi. Biiyiikk gézeneklerin olusum nedeni; PEO yonteminde anodik
gerilimin artist ile spark desarjlarinin, spark siddetinin ve sicakligin artisi, buna bagh
olarak mikro gozenek caplarinin biiylimesi seklinde agiklandi. Bu durum literatiirle
paralellik arz etmis olup (Dong 2010) kirilma gerilimine yakin 420V’lik bir gerilim
uygulandig1 deney 1, 2 ve 3 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarda (Sekil 4.6) daha kii¢tlik
ve ¢ok sayida mikro gozenekler gozlendi. Ayrica deney 1, 5 ve 9 sartlarinda (Sekil 4.6,
4.7 ve 4.8) biiyiitillen kaplamalarda mikro boyutlarda ¢atlaklar tespit edildi. Bu ¢atlaklar
hizli katilagma sonucu meydana gelen termal gerilmelerle iliskilendirildi (Tang et al.
2012). Kaplamalarin piiriizliiliik degerleri ile yiizey morfolojileri karsilastirildiginda en
diisiik piriizlilige (Ra=0.425) sahip deney 2 sartlarinda (Sekil 4.6) biiyiitiilen
kaplamalarin ylizey morfolojilerinin daha kii¢iik ve homojen dagilimli gdzenekler
icerdigi gozlendi. Diger taraftan h-BN nanopartikiillerin yiizeye homojen bir sekilde
dagildig1 ayn1 zamanda Sekil 4.9°da goriildiigii gibi desarj kanallar1 icerisine yogun bir
sekilde biriktigi belirlendi. En belirgin nanopartikiill dagilimi deney 7 sartlarinda
biiyiitiilen (Sekil 4.8) Al,O3s/h-BN nanokompozit kaplamalarda elde edildi.

PEO yoOntemiyle parametrelerin farkli seviyelerinde biiylitiilen kaplamalarin EDS
spektrumlari, kantitatif sonuglar Sekil 4.6, 4.7 ve 4.8’de ve B, N ve O miktarlan ile
ilgili Cizelge 4.3’te verilen sonuglar incelendiginde, oksijen miktarindaki degisimin
agirlikca 9%39-42 araliginda degistigi tespit edildi. EDS analizlerinden frekansin
oksidasyon tizerinde etkili oldugu yiiksek frekans degerlerinde biiyiitiilen kaplamalarda
(Deney 3, 6 ve 9) oksijen miktarininda yiiksek oldugu belirlendi. En yiiksek oksijen
miktar1 deney 6, en diisiik ise deney 5 sartlarinda biiylitillen kaplamalarda elde

edilmistir.
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Cizelge 4.3. Al,0O3/h-BN nanokompozit kaplamalarda B, N ve O elementlerinin

miktarlar
Element | honevt | Deney2 | D Deney4 | D D Deney7 | D D
(Yas) eney eney eney3 eney eney5 eney6 eney eney8 eney9
B 1.35 2.96 4,15 6.55 3.99 3.76 7.82 421 2.44
N 0.47 1.09 1.65 251 151 1.43 2.96 1.61 0.93
O 39.18 39.43 40.54 39.60 39.13 42.74 39.93 41.79 41.12
Al
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fo0 067 133 2o zes s ame
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3DD - 033 (4175 o099 132 165 193

Lige: 25.8 O Cnts 0000 ke Dot Cetane Pro Det
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w N 165 f
224 O 4054 f
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32 N sy
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Sekil 4.6. PEO yontemi ile deney 1, 2 ve 3 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin SEM-
EDS analizi
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Sekil 4.7. PEO yontemi ile deney 4, 5 ve 6 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin SEM-

EDS analizi
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Sekil 4.8. PEO yontemi ile deney 7, 8 ve 9 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin SEM-
EDS analizi
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Sekil 4.9. Desarj kanallar1 igerisine biriken h-BN nanopartikiillerin SEM goriintiisii

Gorev dongiisiiniin nanopartikiil birikmesi {izerinde oldukga etkili oldugu, ozellikle
%30 gorev dongiisiinde biiyiitillen (deney 3, 5 ve 7) kaplamalarin SEM goriintiileri,
EDS spektrumlar1 ve kantitatif degerleri incelendiginde (Sekil 4.6, 4.7, 4.8), diger
kaplamalara gore daha yiiksek miktarlarda h-BN nanopartikiillerin biriktigi tespit edildi.
En yiiksek B ve N miktar1 deney 7 sartlarinda, en diisiik ise deney 1 sartlarinda
biiyiitillen kaplamalarda (Cizelge 4.3) elde edildi. Artan gdrev dongiisiiniin etkisi,
Al;,O3’lin daha uzun siire ergiyik durumda kalmasi, buna bagli olarak h-BN’nin sivi
Al,O3; ile daha uzun siire temas ederek yapiya kolaylikla baglanmasi olarak
aciklanabilir. Bu durum sabit gerilimde gorev dongiisiindeki artisin kirilma gerilimini
diistirmesi, buna bagh olarak akim yogunlugunun yiikselmesi ve sparklarin giiclenmesi
ile Al,O3’iin daha kolay ergimesi literatiir ile paralellik arz etmektedir (Dehnavi et al.
2015).

4.5. Asinma Deneyleri

AA2014 taban malzemesi i¢in Sekil 4.10, PEO yontemi ile farkli parametre ve
seviyelerinde biiyiitillen Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamalar i¢in Sekil 4.11, 4.12,
4.13, 4.14, 4.15, 4.16, 4.17, 4.18 ve 4.19°da asinma testi sonrasi elde edilen siirtiinme
katsayisi-stire iligkisi, aginma izlerine ait SEM goriintiisii, asinma orani ve asinma
izlerine ait EDS spektrumlar1 verilmigstir. Tiim kaplamalarin siirtiinme katsayisi-siire

iligkisi multi plot olarak Sekil 4.20°de, asinma oranlar1 ve siirtiinme katsayilar1 Cizelge
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4.4’de, asinma oranlarinin grafiksel gosterimi ise Sekil 4.21°de verilmistir. Tim
kaplamalarin siirtinme ve asinma oranlari incelendiginde, taban malzemeden daha
diisiik oldugu ve Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamasinin AA2014 taban malzemesinin

asinma Ozellikleri lizerinde koruyucu bir etki olusturdugu belirlendi.

Sekil 4.10°’da taban malzemesine ait siirtlinme katsayisi-siire iligkisi verilmistir.
AA2014 taban malzemesi i¢in diizensiz dalgalanmalar seklinde n=0.57-0.71 araliginda
degisen bir siirtinme grafigi elde edildi. Siirtiinme katsayisindaki bu diizensiz
dalgalanmalar asinma boyunca temas yiizeyleri arasinda meydana gelen adezyon ile
iliskilendirildi (Arrabal et al. 2015). Taban malzemeye ait asinma izi SEM goriintiisii
incelendiginde olduk¢a genis bir asmnma izi ve asmma partikiillerinin asinma izi
icerisine sivandigi gozlenirken 2.55x10 mm?*/Nm degerinde oldukga yiiksek bir asinma

orani elde edildi.

Deney 2 (Sekil 4.12) sartlarinda biiyiitiilen kaplama hari¢ diger kaplamalarda (Sekil
411, 4.13, 4.14, 4.15, 4.16, 4.17, 4.18 ve 4.19) u=0.4-0.7 araliginda artan bir egilim
gosteren siirtiinme katsayilar elde edildi. Deney 4, 5, 6, 8 ve 9 sartlarinda biiyiitiilen
kaplamalarin (Sekil 4.14, 4.15, 4.16, 4.18 ve 4.19) asinma izi SEM goriintiileri
incelendiginde, asmma izi igerisinde kaplamalarin taban malzemeden ayrildigim
gosteren pullanmalar seklinde bir asinma gozlendi. Sekil 4.11, 4.12, 4.13, 4.14, 4.15,
4.16, 4.17, 4.18 ve 4.19’da farkli parametre ve seviyelerinde biiyiitilen Al,O3/h-BN
nanokompozit kaplamalar i¢in verilen siirtlinme katsayisi-siire iliskisi incelendiginde, en
diisiik ve kararl siirtinme katsayis1 yaklagik p =0.23 degeri ile deney 2 (Sekil 4.12)
bliyiitiilen kaplamalarda elde edildi. Deney 2 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin
strtinme katsayis1 p=0.16’dan baslayarak diisiik bir artis egilimiyle test sonunda
u=0.29 bir degere ulasti. Deney 2’ye ait asinma izi SEM goriintiisii incelendiginde
olduk¢a dar bir asinma izi gozlenirken herhangi bir abrazif partikiile rastlanmadi. Bu
durum h-BN nanopartikiillerin kat1 yaglayici olarak davrandigini gosterdi. Bu
kaplamalarda 0.69x10* mm®/Nm degerinde oldukea diisiik bir asinma orani elde edildi.
Deney 2 sartlarinda biiylitiillen kaplamalarin asinma izinden alinan kantitatif EDS

sonuglarma gore agirlikga %2.39 bor ve %1.88 azot elementinin varligi belirlendi. Bu
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durum asinma testi boyunca nanokompozit yapinin mevcut oldugunu gosterdi. Diger
taraftan en yliksek siirtiinme katsayis1 yaklasik p=0.50 degeri ile deney 7 (Sekil 4.19)
sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarda elde edildi. Asinma testinin ilk 25 ve 80 saniyeleri
arasinda siirtlinme katsayisi1 yaklagik p=0.45’lik kararli bir degerdeyken bu siireden
sonra hizli bir artigla test siiresinin sonunda yaklasik p=0.75’e ulasti. Bu kaplamalarin
asinma izi SEM goriintiilerinde asinma izi igerisinde kaplamalarin taban malzemeden
ayriligin1 gosteren pullanma seklinde bir asinma gozlendi ve 7.23x10™ mm*/Nm’lik bir
asinma orani elde edildi. Deney 7 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin asinma izinden
alian kantitatif EDS sonuglarina gore agirlik¢ca %3.11 Bor ve %2.23 Azot elementinin
varhigt belirlendi. Kaplama {iizerinde biriken h-BN nanopartikiil miktarinin diger
kaplamalara gore daha fazla miktarlarda bulunmasi kaplama kalinliginin biiyiik
olmasiyla agiklanabilir. Diger taraftan siirtiinme katsayisinin yiiksek olmasi ise
kaplamanin yiiksek voltajda biiyiitiilmesi, spark siddetinin artis1 buna bagl olarak yilizey
puriizlilligiindeki artisla iligkilendirildi. Ayrica yapi icerisindeki y-Aliimina fazinin da
(Sekil 4.3) yiiksek olmasi diger bir etki olarak diisiintildii (Sundararajan and Krishna
2003; Xu et al. 2013).
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Sekil 4.10. AA2014 taban malzemesinin siirtiinme katsayisi-siire iliskisi, asinma izi
SEM gortintiisii
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Sekil 4.11. Deney 1 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtlinme katsayisi-stire iliskisi, aginma izi SEM goriintiisti ve EDS analizi
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Sekil 4.12. Deney 2 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtlinme katsayisi-siire iligkisi, asinma izi SEM goriintiisii ve EDS analizi
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Sekil 4.13. Deney 3 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtlinme katsayisi-stire iliskisi, aginma izi SEM goriintiisti ve EDS analizi
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Sekil 4.14. Deney 4 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtlinme katsayisi-siire iligkisi, asinma izi SEM goriintiisii ve EDS analizi
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Sekil 4.15. Deney 5 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtiinme katsayisi-siire iligkisi, asinma izi SEM goriintiisii ve EDS analizi
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Sekil 4.16. Deney 6 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtlinme katsayisi-siire iligkisi, asinma izi SEM goriintiisii ve EDS analizi
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Sekil 4.17. Deney 7 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtiinme katsayisi-siire iligkisi, asinma izi SEM goriintiisii ve EDS analizi
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Sekil 4.18. Deney 8 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtlinme katsayisi-siire iligkisi, asinma izi SEM goriintiisii ve EDS analizi
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Sekil 4.19. Deney 7 sartlarinda biyiitilen Al,O3/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtiinme katsayisi-stire iliskisi, aginma izi SEM goriintiisti ve EDS analizi

Tim kaplamalara ait siirtiinme katsayisi-siire iliskisi incelendiginde (Sekil 4.20), farkl
parametrelerin en diisiik seviyesinde ilave edilen h-BN nanopartikiil miktarina (4g)
sahip deney 1, 5 ve 9 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalardan deney 1 ve 5’de test siiresi
boyunca kararsiz siirtlinme katsayilari, deney 9 sartlarinda biiyiitiilen kaplamada 350
saniyeden sonra p= 0.50’lik bir kararl: stirtiinme katsayisi elde edildi. Ancak deney 9
sartlarinda biiyiitiillen kaplamanin asinma orani 9.20x10* mm*Nm’lik en yiiksek
degerde oldugu belirlendi. Bu kaplama i¢in aginma oraninin yliksek olmasi yiik tasima
kapasitesinin zayiflig1 ile, siirtiinme katsayisinin diisiik stabil olmasi ise belirlenen a-

Aliimina fazinin (Sekil 4.4) yiiksek olmasi ile iliskilendirildi.

PEO yontemi ile farkli parametre ve seviyelerinde biiyiitiilen kaplamalar i¢in Deney 7
sartlarinda biiyiitiillen kaplama hari¢ tiim kaplamalarda yaklasik p=0.4’tin altinda
baslayan ve test sonuna kadar artan siirtiinme katsayilar1 elde edildi. Literatiirde
AA2014 iizerine PEO yontemi ile biiyiitiilen Al,O3 kaplamalarinin 2N’luk yiik altinda

oda sicakliginda yapilan asinma deneylerinde yaklasik olarak p=0.4’liik bir siiriinme
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katsayisi elde edilmis olup (Arslan et al. 2009), mevcut ¢alismada h-BN kat1 yaglayici

nanopartikiillerin kaplamalarin asinma 6zellikleri tizerinde etkili oldugu acik bir sekilde

gozlenmistir.

Siirtiinme Katsayisi (n)
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Siire (s)

Sekil 4.20. PEO yontemi ile biiyiitillen Al,O3s/h-BN nanokompozit yapilarin multi-plot
olarak siirtiinme katsayisi-siire iligkisi

Cizelge 4.4. PEO yontemi ile biyiitillen Al;03/h-BN nanokompozit yapilarin aginma
orani, suirtlinme katsayis1 degerleri

Asmmma Oranmi Siirtiinme

(mm?*/Nm) Katsayisi
(W)
Deney 1 3.80x10™ 0.42
Deney 2 0.96x10™ 0.23
Deney 3 1.43x10™ 0.33
Deney 4 2.20x10™ 0.25
Deney 5 3.11x10™ 0.48
Deney 6 1.75x10™ 0.29
Deney 7 7.23x10™ 0.50
Deney 8 1.59x10™ 0.30
Deney 9 9.20x10™ 0.31
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Sekil 4.21. PEO yontemi ile biyiitiilen Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamalarina ait
asinma oranlarinin grafiksel gosterimi

Asinma testleri genel olarak incelendiginde; PEO yontemi ile farkli parametre ve
seviyelerinde biiyiitiilen Al;03/h-BN nanokompozit kaplamalarina ait en yiiksek aginma
oran1 degeri deney 9 sartlarinda biiyiitiilen kaplamada (9.20x10™ mm?*/Nm), en diisiik
asinma orani ise deney 2 sartlarinda biiyiitiilen kaplamada (0.96x10™* mm?*Nm) elde
edildi (Cizelge 4.4, Sekil 4.21). Siirtinme katsayisi i¢in en yiiksek siirtiinme katsayisi
deney 7 sartlarinda biiyiitiilen kaplamada (u=0.50), en diisiik ise deney 2 sartlarinda
biiyiitiilen kaplamada (u=0.23) elde edildi (Sekil 4.20).

Taguchi Deney Tasarimi Kullanilarak Siirtiinme Katsayist ve Asinma Oranina ait

Optimum Kaplama Sartlarinin Belirlenmesi

Deneysel sonuglar MINITAB paket programi ile analiz edilmistir. PEO yontemi ile
AA2014 taban malzeme iizerinde biiyiitilen Al;O3/h-BN nanokompozit kaplamalarin
atmosfer ortamindaki siirtiinme katsayis1 ve asinma oranlari igin sirasityla varyans
analizi sonuglar1 Cizelge 4.5°de ve Cizelge 4.6’da verilmistir. Ornek bir hesaplama EK

2’de verilmistir.
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Cizelge 4.5. Siirtlinme katsayis1 i¢in varyans analizi sonuglari

Parametre Serbestlik Kareler Kareler Katki | Siralama
Derecesi Toplami | Ortalamasi (%) (Rank)

Gerilim (V) 2 7.0539 3.52694 21.67 2
Frekans (Hz) 2 6.2895 3.14476 19.32 3
Gorev
Déngiisii (%) 2 18.5073 9.25363 56.80 1
Nanopartikiil
Miktar (/L) 2 0.7164 0.35820 2.21 4
Hata 0 0 - 0
Toplam 8 32.5670 - 100

Cizelge 4.6. Asinma orani i¢in varyans analizi sonuglari

Serbestlik | Kareler Kareler Katki | Siralama

Parametre Derecesi Toplami | Ortalamasi (%) (Rank)
Gerilim (V) 2 121.484 60.7418 35.07 2
Frekans (Hz) 2 82.968 41.4841 23.95 3
Gorev
Déngiisii (%) 2 15.600 7.7998 451 4
Nanopartikiil
Miktar: (¢/L) 2 126.337 63.1683 36.47 1
Hata 0 0 - 0
Toplam 8 346.388 - 100

Ayrica her parametrenin optimizasyon kriteri lizerindeki etkisi hesaplanmis, siirtiinme
katsayisi ve aginma orani i¢in sirasiyla grafikler Sekil 4.22 ve 4.23°de verilmistir. Her
grafikteki maksimum noktalarin sayisal degeri ilgili parametrenin en iyi degerini,

minimum noktalar ise en kotii degerini gostermektedir.

Gerilimv] Frekans (Hz) Gérev DEngiisi (9] Mancpartikdl Mikean (g)
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Sekil 4.22. Siirtiinme katsayis1 i¢in en kii¢ilik en 1yi performans istatistigi sonuglari
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Sekil 4.23. Asinma orant i¢in en kiiciik en iyi performans istatistigi sonuglari

Siirtiinme katsayist igin Taguchi Lo(3*) ortogonal dizi deney planina gére elde edilen en
iyl sonug; gerilim i¢in 420/-100 V, frekans i¢in 1000 Hz, gorev dongiisii i¢in %20,
nanopartikiil miktar1 icin 8 g/L olarak belirlendi. Bu deney diizeni Lg(3*) ortogonal
diizende deney 2 sartlarinda biiyiitiilen kaplamanin deney planina denk geldigi i¢in

dogrulama deneyi gerektirmemektedir.

Asmma orani i¢in Taguchi Le(3%) ortogonal dizi deney planina gore elde edilen en iyi
sonug; gerilim icin 420/-100 V, frekans i¢in 1000 Hz, gorev dongiisii i¢in %10,
nanopartikiil miktari icin 12 g/L olarak belirlendi. Bu deney diizeni Lo(3*) ortogonal

diizende higbir deney planina denk gelmedigi i¢cin dogrulama deneyi gergeklestirildi.

Optimum asmma oranini belirlemek i¢in Onerilen seviyelerdeki kaplama islemleri
gerceklestirildi ve bu kaplama sartlar1 “Deney 10” olarak isimlendirildi. Deney 10
sartlarinda biiyiitiilen Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamanin yiizey piiriizliliik degeri
Ra=0.439, kaplama kalinlig1 ise 5 pm olarak elde edildi.

Deney 10 sartlarinda biiyiitiilen kaplamanin XRD spektrumlart Sekil 4.24, SEM-EDS
analizleri Sekil 4.25 ve siirtiinme katsayisi-siire iliskisi, asinma izi SEM goriintiisii ve

EDS analizi Sekil 4.26’da verilmistir.
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Sekil 4.24. PEO yontemi ile deney 10 sartlarinda biiyiitilen kaplamalarin XRD
spektrumlari

Al

Element %Ag

B 3.16
N 1.23
= ) 39.58
Mg 0.34
Al 55.69

B

Sekil 4.25. PEO yontemi ile Deney 10 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin SEM-EDS
analizi

Sekil 4.24’deki XRD spektrumlari incelendiginde, dnceki kaplamalara benzer sekilde
yap1 igerisinde o ve y-Aliimina fazlarina rastlandi. Yiizey morfolojileri (Sekil 4.25) ise
yine PEO’nun dogasindan kaynaklanan dairesel formda, gozeneklerden ve gozenekler
arasinda volkan tepesi yiikseltilerden olustugu gozlendi. EDS spektrumlarinin kantitatif
sonuglarinda (Sekil 4.25) oksijen, bor ve azot miktarindaki agirlikca degisim sirasiyla
%39.55, %3.15 ve %1.19 olarak belirlendi. En diisiik siirtlinme katsayisina sahip deney
2 sartlarinda biiylitiilen kaplamayla (Sekil 4.6) kiyaslandiginda oksijen, bor ve azot
miktarinin daha ytliksek oldugu tespit edildi.
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Sekil 4.26. Deney 10 sartlarinda biyiitilen Al,Os/h-BN nanokompozit yapilarin
stirtlinme katsayisi-stire iliskisi, aginma izi SEM goriintiisti ve EDS analizi

Deney 10 sartlarinda biyiitiilen Al;Os/h-BN nanokompozit kaplama igin verilen
sirtinme katsayisi-siire iliskisi incelendiginde (Sekil 4.26), siirtiinme katsayisinin
pu=0.16’dan baslayarak artan bir sekilde test siiresinin sonunda p=0.49’a ulastig1
belirlendi. Deney 10 sartlarinda biiyiitiillen kaplamanin aginma izi Deney 2 sartlarinda
biiyiitiilen kaplama ile karsilastirildiginda (Sekil 4.26 ve 4.12) asinma izinin daha dar
oldugu belirlendi. Bu durum elde edilen 7.79x10°> mm*Nm’lik asinma oraniyla da
dogrulandi. Asinma izinden alinan EDS analizi sonuglarina gore ise agirlikca %3.15 bor
ve %1.19 azot elementlerinin varlig1 belirlendi. Bu baglamda kati yaglayici1 olarak

kullanilan h-BN nanopartikiillerin asinma orani lizerinde etkili oldugu tespit edildi.
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5. SONUCLAR

AA2014 aliminyum alasiminin tribolojik 6zelliklerinin gelistirilmesi amaciyla Plazma
Elektrolitik Oksidasyon (PEO) yontemi ile kati yaglayicilik 6zelligine sahip h-BN
nanopartikiiller igeren bir elektrolit igerisinde Taguchi L9(34) deney tasarimi yontemi
kullanilarak ~ Al,O3/h-BN  nanokompozit kaplamalar biyiitildi.  Al,Os/h-BN
nanokompozit kaplamalarin yapisal ve tribolojik oOzellikleri arastirildi ve asagidaki

sonuclar elde edildi:

> Taguchi Lg(3") deney tasarim yontemi ile PEO prosesinde kullanilan bipolar modda
gerilim (420/-100V, 460/-100V ve 480/-100V), frekans (500Hz, 1000Hz ve 2000 Hz),
gorev dongiisii (%10, %20 ve %30) parametreleri ve nanopartikiil miktarinin (4g/L,
8g/L ve 12 g/L) ii¢ farkli seviyesinde dokuz farkli Al,0s/h-BN nanokompozit kaplama
sabit stirede (10 dk) biiytitiildii.

» Parametrelerin  farkli  seviyelerinde biiyiitilen Al,O3/h-BN  nanokompozit
kaplamalarin yiizey morfolojilerinde mikro boyutta dairesel formda gozenekler ve
volkan tepecikleri seklinde biiyliyen yapilar gézlendi. Elde edilen bu ylizey morfolojisi
PEO isleminin dogas1 geregi meydana gelen siddetli sparklar olusumundan
kaynaklandig: tespit edildi.

» Deney 2 sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarin yiizey morfolojilerinin daha kii¢iik ve
homojen dagilimli gézenekler igerdigi, h-BN nanopartikiillerin ise yilizeye homojen bir
sekilde dagildig1 ve desarj kanallar1 igerisine yogun bir sekilde biriktigi belirlendi. En
yogun nanopartikiil dagilimi1 deney 7 sartlarinda biiyiitiilen kaplamada gdzlendi.

» Al,03/h-BN nanokompozit kaplamalar i¢in en yiiksek ptirtizliiliik degeri 1.328 um
ile deney 7 sartlarinda, en diisiik piirtizliiliik degeri ise 0.425 um ile deney 2 sartlarinda
biiyiitiilen kaplamalarda elde edildi. Piiriizliilik degerleri tizerinde gerilimin etkin bir rol
oynadig1 belirlendi.

» Dokuz farkli kaplama sartlarinda biiyiitiilen Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamalar
icin en bilyikk kalinlik 20 pm ile deney 7, en kiigiik kalinlik ise 3 pm ile deney 2
sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarda elde edildi. Piiriizliiliik degerlerine benzer sekilde

kaplama kalinliklar izerinde de gerilimin etkin oldugu belirlendi.
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»  Al;O3/h-BN nanokompozit kaplamalarin XRD kullanilarak gerceklestirilen yapisal
analizlerinde Al,O3’ti  karakterize eden a-Aliimina, vy-Alimina ve h-BN
nanopartikiillerinden farkli yansima agilarinda ve yogunluklarda pikler elde edildi.
Gerilim ve frekans degerinin en yiiksek oldugu deney 8 ve 9 sartlarinda biiyiitiilen
kaplamalarda kararli a-Aliimina fazinin daha yiliksek yogunlukta oldugu belirlendi.
Gerilim ve frekansin yiiksek degerleri spark siddetinin artisina neden olarak o-Aliimina
fazinin olusumuna katki sagladigi belirlendi.

» Kaplamalarin EDS analizlerinde oksijen miktarindaki degisim tizerinde frekansin
etkili oldugu tespit edildi. En yiiksek oksijen miktar1 agirlikga %42.74 ile deney 6 (2000
Hz), en diisiik oksijen miktar1 ise agirlikca %39.13 ile deney 5 (1000 Hz) sartlarinda
biiyiitiilen kaplamalarda elde edildi.

» Nanoboyutlu h-BN partikiillerinin Al,03 matris igerisindeki miktari lizerinde gorev
dongiistiniin etkin oldugu belirlendi. En yiiksek h-BN miktar1 agirlikca %7.82 ile deney
7 sartlarinda (%30 gorev dongiisii), en diisiik h-BN miktar1 ise agirlikga %1.35 ile deney
1 (%10 gorev dongiisii) sartlarinda biiyiitiilen kaplamalarda elde edildi.

» AA2014 aliminyum alagimlart igin pin-on-disk asinma testlerinden oldukga
diizensiz dalgalanmalar gsteren p=0.8-0.6 araliginda siirtinme katsayilar1 ve 2.55x107
mm?*/Nm’lik yiiksek bir asinma oran1 elde edildi.

» Dokuz farkli deney sartlarinda biiyiitilen nanokompozit Al,O3/h-BN kaplamalarin
asinma testlerinde, deney 7 sartlarinda biiyiitiilen kaplama hari¢ digerlerinde p=0.4’den
baslayan ve asinma testi sonunda u=0.7’ye ulasan siirtiinme katsayilar1 ve 1.43x10™ -
9.20x10™* mm?*/Nm araliginda degisen asinma oranlari elde edildi.

» Al,03/h-BN nanokompozit kaplamalar i¢in kararli ve en diisiik siirtiinme katsayisi
ve en diisiik aginma orami sirasiyla p =0.23 ve 0.96x10* mm® / Nm ile deney 2
sartlarinda biiyiitiilen kaplamada belirlendi.

» Tium kaplamalar i¢in asinma izleri tizerinden alinan EDS spektrumlarinda bor ve
azot elementinin varlig tespit edildi.

» En disiik siirtinme katsayisi i¢in her parametrenin optimum degeri hesaplandi.
Siirtiinme katsayisi i¢in en iyi deney parametre seviyesinin gerilim 420/-100 V, frekans
1000 Hz, gorev dongiisii %20, nanopartikiil miktar1 8 g/L olarak belirlendi. Bu sartlar
Taguchi deney planinda deney 2 ile eslesti.
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» En diisiik aginma orani igin her parametrenin optimum degeri hesaplandi. Aginma
orani i¢in en iyi deney parametre seviyesinin gerilim 420/-100 V, frekans 1000 Hz,
gorev dongiisti %10, nanopartikiil miktar1 12 g/L olarak belirlendi. Bu sartlar Taguchi
deney planinda higbir deney ile eslesmedi. Optimize edilmis parametrelerde deney 10
olarak adlandirilan yeni bir Al,03/h-BN nanokompozit kaplama biiyiitiildii.

» Deney 10 sartlarinda biiyiitillen kaplama i¢in diger kaplamalara benzer sekilde
dairesel formda gozeneklerden ve volkan tepelerinden olusan yiizey morfolojisi
gozlendi. XRD yapisal analizinde a ve y-Aliimina ve h-BN fazlarina rastlandi. EDS
analizlerinden agirlikga %39.58 oksijen, %3.16 bor ve %]1.23 azot elementlerinin
mevcut oldugu belirlendi.

> Diger kaplamalara gore 7.79x10 mm?/ Nm ile en diisiik asnma oram deney 10
sartlarinda biiyiitiilen kaplamadan elde edildi. Bu kaplama i¢in p=0.16’dan baslayan ve
test siiresinin sonunda p=0.49’a ulagan siirtinme katsayilar elde edildi.

» Tim kaplamalarin siirtiinme ve aginma oranlart incelendiginde, taban malzemeye
gore daha disiik oldugu ve Al,O3/h-BN nanokompozit kaplamalarinin AA2014 taban

malzemesinin asinma 6zelliklerini arttirildig: belirlendi.

Sonug olarak; PEO yontemi ile parametrelerin farkli seviyelerinde nano boyutlu h-BN
partikiiller iceren bir elektrolit igerisinde Taguchi deney planma gore dokuz farkl
kaplama biiyiitiilmiis olup kat1 yaglayic1 h-BN partikiilleri Al,O3 matris igerisine ilavesi
ile optimum siirtinme ve asinma degerleri elde edilmistir. Bu baglamda yaglama
ozelligine sahip diger partikiiller kullanilarak PEO yontemi ile hafif metallerin tribolojik

ozelliklerinin iyilestirilebilecegi diigiiniilmektedir.
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