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Oz

Calismada 3005 aliiminyum alagimi, mikro ark oksidasyon (MAO) teknolojisi ile farkli iglem siirelerinde
ve farkli oranlarda grafen ilavesi ile yiizey modifikasyonu gergeklestirilmistir. Kaplanan numunelerin
yiizey karakterizasyonu, faz analizi ve erozyon korozyonu testi gerceklestirilmistir. Islem sonras1 alasimin
MAO yontemi ile basarili bir sekilde kaplandigi, grafen ilavesi ile daha yogun bir kaplama tabakasi elde
edildigi ve yiizeydeki porlarin azaldigi goézlemlenmistir. MAO sonrast numunelerde erozyon-korozyon
dayaniminda belirgin bir artig tespit edilmistir. Artan grafen orani ile erozyon korozyonu dayaniminin
iyilesme gosterdigi raporlanmis ve islemsiz numuneye gore korozyon dayaniminda 17,4% oraninda
iyilesme oldugu tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Aliiminyum, 3005, Grafen, Mikro ark oksidasyon, Erozyon korozyonu

Effect of Graphene Addition on Erosion Corrosion Behavior of 3005 Alloy Coated
by Micro-Arc Oxidation Method

Abstract

In the study, surface modification of 3005 aluminum alloy was carried out (different coating time and
graphene ratios) with micro arc oxidation (MAO) technology. Surface characterization, phase analysis and
erosion corrosion test of the coated samples were performed. After the process, it was observed that the
alloy was coated successfully with MAO method, a denser coating layer was obtained with the addition of
graphene and the pores on the surface were reduced. After MAO coating, it was detected a significant
increase in erosion-corrosion resistance. It was determined that there was a 17.4% improvement in
corrosion resistance with increasing graphene content.
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1. GIRIS

Glinlimiizde, aliiminyum ve alagimlari oldukca
genis bir endiistriyel alanda, tip, otomotiv, spor,
havacilik gibi, birgok alanda kullanilmaktadir.
Bunun da sebebi, bilindigi iizere sahip olduklari
diisik yogunluk, yiksek 1sil iletkenlik, geri
doniistiiriilebilir ve kolay sekillendirilebilir olmalari
kullanim alanlarini epey arttirmugtir [1,2].

Bununla birlikte, aliiminyum ve alagimlar
endiistriyel uygulamalardaki kullanimlarinda bazi
smirlamalar1  da  beraberinde  getirmektedir.
Endistride kullanilan pek ¢ok malzeme, kullanim
yerine bagli olarak asidik/bazik kimyasallarla temas
etmekte, bu durumlara bagli olarak da farkli
hasarlara ugrayabilmekte ve korozyona maruz
kalmaktadir. Ayrica, kimyasal akiglarin, akis debisi
ve icerdigi asmndirici partikiiller vasitasi ile
asmmmaya da maruz kalabilmektedir. Bu iki etkinin
bir araya gelmesi ile erozyon korozyonuna maruz
kalmas1 hem mekanik hem kimyasal olarak hasara
ugradigi anlami tasimaktadir [1,3-5]. 3005, bir
aliminyum ve mangan alasimidir. Diger Al
alasimlaria gore korozyon direnci de daha iyidir
[3-5]. Calismada kullanilan 3005 alasimi TKG
Otomotiv San. ve Tic. A.S’den tedarik edilmistir.
3005 aliiminyum levha otomotiv sektoriinde
otomobil altlarinda ve diger nemli ortamlarda
yaygin olarak kullanilmaktadir. Kullanim yerinden
kaynakli mekanik olarak hasara ugrama ylizdesi
oldukga yiiksektir.

Aliiminyum alagimlarinda bahsi gecen
olumsuzluklarin  ortadan  kaldirilmast  veya
geciktirilmesi amaci ile fiziksel buhar biriktirme,
kimyasal buhar biriktirme, termokimyasal iglemler,
plazma kaplama, anodizasyon, mikro ark
oksidasyon (MAOQO) vs. olmak {izere bir¢ok ylizey
islemi ile ylizey Ozellikleri iyilestirilmesi
saglanmaktadir [2,5]. Mikro ark oksidasyon
teknolojisinde numune i¢in herhangi bir 6n hazirlik
stireci olmamasi diger teknolojilere gore avantaj
saglamaktadir. Bu durum {retim siirecinde
zamanda kazang saglarken, kaplama dncesi numune

48

hazirlamada kullanilan kimyasallarin  dogaya
etkilerinin en aza indirilmesini saglar.

Mikro ark oksidasyon teknolojisi hafif alagimlara,
aliminyum ve aliiminyum alasimlarina, titanyum
gibi, magnezyum gibi, zirkonyum gibi genis bir
malzeme agma uygulanabilmektedir. Benzer
teknolojilerden anodizasyon ile kaplanmasi zor olan
yiiksek silisyum igeren pargalarin ve yine yiiksek
oranda bakir igeren aliiminyum alagimlarinin MAO
ile kaplanabilmesi mimkiindiir. Mikro ark
oksidasyon isleminde kullanilan kaplama ¢ozeltisi
korozif olmayan, hazirlanmasi kolay ve ucuz bir
karigimdir. Bu hazirlanan karsimin ¢evreye zarari
bulunmamaktadir. MAO isleminde pek c¢ok
parametre (¢oOzelti, akim, voltaj, siire) kaplama
sonuglarini etkiledigi yapilan ¢alismalardan dolay:
bilinmektedir. Bu ydntem sayesinde istenilen
kalinlikta oksit tabakasi, ylizey sertligi, porozite
dagilimi ve orani, kaplama yapisma dayanimi gibi
ozellikler optimum iglem parametreleri belirlenerek
oldukga diisiik maliyette seramik esasli kaplamalar
iretilebilmektedir [6,7].

Yapilan son arastirmalarda, kaplama cozeltisine
ilave edilen takviye malzemeleri ile nano tozlar,
seramik takviyeleri gibi kaplamanin mekanik
ozelliklerine olan etkileri arastirilmaya
baglanmistir. Chen ve arkadaglari [8], grafen
oksidin korozyon dayanimi iizerinde ki olumlu
etkisini arastirmislardir. Ayday ve arkadaslari [9],
TiO, takviyesinin MAO igleminde Ti alagimlar1 ve
korozyon dayanimi iizerindeki olumlu etkilerini
aragtirmislardir. Kaseem ve arkadaslari [10] MoO;
ve ZrO; partikiillerin kaplama karakterizasyonu ve
korozyon dayanimina olan etkisi tartigmislardir.
Grafen etkisi son yillarda 6zellikle dikkat ¢eken,
MAO kaplama ¢aligmalarinda da etkisi arastirilmak
iizere kaplama ¢ozeltilerine katilan takviye
elemanidir.  Bu baglamda MAO yontemi ile
kaplanan ~ malzemelerde grafen  etkisinin
arastirllmast adma yapilan bazi arastirmalar
mevcuttur. Liu ve arkadaglar1 tarafindan, MAO ile
kaplanan DI16T aliiminyum alasimina grafenin
kaplama  oOzellikleri iizerine yaptig1 etkisi
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aragtirillmistir. Calismada, kaplama kalinliginin ve
kaplama sertliginin grafen ilavesi ile arttigi,
kaplama yiizeyindeki poroziteyi ise azalttig1 tespit
edilmistir. Cozeltiye ilave edilen grafenin korozyon
dayanimmuni iyilestirdigi goriilmiigtiir. Yiizeydeki
porlarin azalmasi ve korozyon dayaniminin
iyilesmesi grafenin yiiksek elektrik iletkenligine
sahip olmas1 ile iliskilendirilmigtir. Korozyon
dayanimi, grafen ilavesi ile MAO prosesindeki
elektrik alani etkilemesi ve yiizeyde kaplama
birikiminin artmastyla agiklanmigtir [11].

Chen ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir
calismada ise; grafen ilavesinin fakli bir aliiminyum
alasiminda (Al6063) olan etkisi ve ylizey
Ozelliklerine olan katkisi arastinlmistir. Grafen
ilavesi ile kaplamada hatalarin daha az oldugu ve
daha uniform bir tabaka elde edildigi tespit
edilmistir. Bu ¢alismanin sonucunda da grafen
ilavesinin kaplamanin korozyonu arttirdig1 rapor
edilmistir [2].

Bu ¢alismada unipolar MAO cihazi ile kaplanan
3005 aliiminyum alasiminin yiizey karakteristik
oOzellikleri {izerine islem siiresi, grafen etkisi ve
¢Ozelti bilesim oranlarinin etkisi aragtirllmistir.

2. YONTEM
2.1. Mikro Ark Oksidasyon Kaplama Siireci

Bu c¢alismada, 3005 (AlMn;Mgps) aliiminyum
alasimi  kullanilmigtir.  0.380x210x297 mm
olgiilerindeki aliminyum levhadan
0.380x10x15 mm o6lgiilerinde kaplama numuneleri
hazirlanmistir. Levha yiizeyi kaplamaya hazir halde
oldugundan herhangi bir 06n isleme tabi
tutulmamistir.  Calismada kullanilan  alasimin
kimyasal bilesimi Cizelge 1’de verilmistir.

Cizelge 1. AIMn Mgy s kalite
alasiminin kimyasal bilesimi

Kimyasal bilesim (%)
Ti Zn Mg Si Mn | Fe Cu Al
0.015 |0.023 | 0.525|0,128 | 1.17 | 0,445 | 0,056

aliminyum

Kalan
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15 kW giiciinde bir dis kaynaga sahip bir kaplama
initesi kullanilarak, MAO kaplama islemleri
gergeklestirilmistir. Hazirlanan numuneler farkli
konsantrasyonlarda sodyum silikat (%5, %7,
%10 g/l) ve grafen (%0.1, %0.2 g/l) banyosunda,
sabit voltaj ve akim degerlerinde 5 ve 10 dk
kaplama siirelerinde kaplanmistir. Cozelti pH’1

11.5-12.2  arahiginda  Olglilmistir.  Kaplama
siiresince  ¢ozelti sicakhigit 30 °C’de sabit
tutulmustur. Her numune i¢in yeni ¢dzelti

hazirlanip kaplama islemi yapilmistir. MAO islem
parametreleri Cizelge 2’de verilmistir.

Kaplama yiizey goriintiileri ve element analizleri
SEM (Joel, JSM 6060-LU), EDS analiz test
cihazlar ile incelenmistir. Rigaku marka X-Isin1
difraktometresi faz analizleri i¢in kullanilmistir.
Cihaz 25 kV gii¢ degerlerinde ve numune yiizeyinin
0,2°’lik artiglarla 0-90° arasinda taranmasiyla
gergeklestirilmistir. Cu Ka tiipti kullanilmustir.

Cizelge 2. Mikro  ark  oksidasyon  kaplama
parametreleri
Deney | Na:SiO; | Grafen | Siire H Voltaj
No | % gt | (% gnt| (k) P V)
1 5 0,1 5 11,5502 [ 500
2 5 0,1 10 11,540,2 | 460
3 5 0,2 5 11,5+0,2 430
4 5 0,2 10 11,5+0,2 460
5 7 0,1 5 11,8+0,2 480
6 7 0,1 10 11,8£0,2 | 420
7 7 0,2 5 11,8+0,2 460
8 7 0,2 10 11,8402 | 470
9 10 0,1 5 12,2+0,2 460
10 10 0,1 10 12,24+0,2 440
11 10 0,2 5 12,2+0,2 440
12 10 0,2 10 12,24+0,2 400

2.2. Erozyon Korozyonu Testi

MAO islemi ile 5 dakika siire ile kaplanan
numuneler, oda sicakliginda 24 saat siire ile
erozyon korozyonuna maruz birakilmistir. Deney,
750 cm? saf su dolu beherde, agirlikga %3.5 NaCl
ve %8 g/l Al,O3 tozu (3um) ilave edilerek erozif bir
ortam  hazirlanmistir.  Pargaciklar  manyetik
karigtirict yardimryla 700 rpm hizinda karistirilan
erozyon korozyonu i¢in bir ortam olusturulmustur.
Erozyon korozyon deneyleri 6ncesi numunelerin
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kiitle Olgtimleri ve ylizey alanlari Olgiimleri
yapilmistir. Ik tartimlar yarim saat sonra
alimmustir. Ardindan 1 saat, 2 saat, 9 saat ve 24 saat
sonrasinda agirhik kayiplart Olglilmiistir. Deney
sonrasi numunelerin  korozyon hizi verileri

hesaplanmis ve 24 saat sonrast SEM goriintiileri
almmugtir. Sekil 1°de erozyon korozyon deney
diizenegi verilmistir.

Sekil 1. Erozyon korozyonu deney diizenegi ve
deney sonu numuneler

3. DENEYSEL SONUCLAR VE
TARTISMALAR

Sekil 2 ve Sekil 3°’de MAO kaplama sonrasi diisitk
biiylitmede ve yiiksek biiyiitmede alinan SEM
goriintiileri sirasi ile verilmistir. Genel goriintiiler
incelendiginde kaplamalarin tiim numunelerde
basari ile gerceklestirildigi tespit edilmistir. Ancak
numunelerde  yer yer mikro  catlaklar
gozlemlenmistir. Meydana gelen mikro catlaklar
ylizeyde biriken sicak kaplama tabakasi ile
elektrolitik kaplama ¢ozeltisi arasindaki 1s1l
gerilmeler sebepli olusum gdstermektedir [12].
Artan kaplama siiresi ve grafen takviyesi ile azalma
gosterdigi tespit edilmistir. Grafen ilavesinin artigi
ile de elde edilen gorsellerin nihai mikro ark

oksidasyon  gorseline daha yakin oldugu
gozlemlenmistir.
Sekil 3’de  verilen kaplamalarin  yiiksek

biiyiitmelerde ki SEM goriintiilerine gore, diisiik
siirelerde desarj kanallarinin  varligimi  agikca
goriilmektedir. Artan siire ile desarj kanallarinin
(por) azaldig1 goriilmektedir. Ayrica, yiiksek grafen
ile kaplanan numunelerin, daha yogun bir kaplama
tabakasi elde edildigi ve artan grafen ile yiizeydeki

desarj kanallarinin (porlarin) azaldig1
gozlemlenmistir.
50

Artan grafen ile azalan porlarin nedeni, literatiire es
olarak elektrik iletkenligi yiiksek olan grafenin
MAO prosesindeki elektrik alani etkilemesi ve
kaplamada  ¢ozelti  birikiminin  artmasiyla
aciklanmigtir. Ve yapilan inceleme sonrasi artan
silikat ve siireye bagl olarak literatiire en yakin
mikro ark morfolojisi 11 ve 12 nolu numunelerde
elde edilmistir. Bu durum silikat ilavesi ile artan pH
ve elektriksel iletkenlige bagl olarak daha homojen
ve yogun bir tabaka elde edildigine baglanabilir.

Yapilan literatiir ¢alismalarinda, grafen ilavesiyle,
kaplama tabakasinda hatalarin daha az oldugu ve
daha uniform bir yap1 elde edildigi tespit edilmistir
[2,8,13].

Sekil 4’de 1 nolu numunenin SEM ve EDS analiz
sonuglart verilmistir. Aliman EDS analizine gore
ylizeyde Al, O, Na, Mg, Si ve C elementlerine
rastlanmistir.  Al, Mg altliktan gelmektedir.
Yiizeyde oksijen elementi olmasi kaplamanin oksit
esasli seramik oldugu yoniinii giiclendirmektedir.
Alman XRD analizleri ile daha detayli
incelenecektir. Kaplamanin yiiksek kisimlarinda
daha ¢ok Si elementi tespit edilmis olup, Si ve Na
ise kaplama ¢ozeltisinden gelmektedir. Kaplamada
farkli bir ¢6zelti kullanilmadigi i¢in EDS analizinde

farkli bir sonu¢ beklenmemektedir, sadece
elementlerin  agirlikga  yilizdeleri  farklilik
gostermistir.

Sekil 5°de 10 dk. islem siiresi ile kaplanan
numunelerin tamami, 8 nolu numune ile islemsiz
3005 aliiminyum alagim numunesinin XRD analizi
sonuglart goriilmektedir. Aliman XRD analizleri
sonrasinda, numune yiizeylerinde aliiminyumdan
farkli olarak, gama- AlOj’e rastlanmistir. Artan
sire ve grafen ilavesine baghh olarak pik
siddetlerinde artis goriilse de farkli faz tespit
edilmemistir.

MAQO ile biiyiitiilen kaplamalar diisiik sicakliklarda
yar1 kararli faz olan gama- AlLO; olusmustur.
Yiiksek sicakliklarda kararli alfa- Al,Os faz1 tespit
edilememistir. Ayrica bu fazlara ilave olarak 8 nolu
numunede kaplama ¢ozeltinin kimyasal bilesimine
bagli olarak miillit (Also5Si1.050952) faz1 da tespit
edilmistir.
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%35 NazSiOs %7 Na:SiOs %10 NaxSiOs

4 8 12

Sekil 2. [1-12] nolu numunelerin sirast ile diisiik biyiitmedeki SEM goriintiileri
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%35 NazSiOs %7 Na:SiOs %10 NaxSiOs

Sekil 3. [1-12] nolu numunelerin siras1 ile yiiksek biiylitmedeki SEM goriintiileri
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Sekil 4. 1 nolu numunenin SEM ve EDS analiz sonuglari
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Sekil 5. Numunelerin XRD Grafikleri (A) [2-4-6-8-10-12] nolu numuneler (10dk.), (B) 8 nolu numune ve

(C) 3005 islemsiz numune

Sekil 6°da islemsiz 3005 ve minimum siire ile
kaplanana numunelerin korozyon hizi grafigi
verilmigtir. Siire artis1 ile daha yogun kaplama elde
edilecegi gorlisii ile disiik siire ile kaplanan
numuneler sadece erozyon korozyonuna tabi
tutulmustur. Grafen ilaveli kaplamalarla ilgili
gozenek caplarmi kigilttiigli ve azalttigr goriisii
ylizey karakterizasyonun da bahsedilmisti. Grafen
ilave edilen numunelerde, artan kaplama
yogunlugundan dolay1 korozyon kaybinin daha da
azaldigin soyleyebiliriz. Islemsiz numunenin 2 saat
sonunda agirlik kaybina ugramaya basladigini Sekil
6’dan gorebiliyoruz. Kaplanan numunelerin, 24 saat

C.U. Miih. Fak. Dergisi, 39(1), Mart 2024

sonrasinda agirliklarinda yiiksek oranda azalma
olmadig: tespit edilmistir.

Korozyon testinin sonunda 11 nolu numunenin
islemsiz numuneye gore %17.4 oraninda daha iyi
dayanim gosterdigi tespit edilmistir. Literatiir
caligmalar1 incelendiginde, MAO islemine grafen
ilavesinin korozyon ve asimnma direncini artirdigi,
MAO kaplamalarin dezavantaji olan poroziteli
yapinin azaldigi ve daha homojen yapida
kaplamalar elde edildigi goriilmektedir [2,8,13].
Yapilan c¢aligmamizda da benzer veriler elde
edildigini alinan sonuglarimizi destekledigini
sOyleyebiliriz [13].
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Sekil 6. islemsiz Al alasimi ve minimum siire ile kaplanan numunelerin korozyon hizi grafigi

Sekil 7’de islemsiz Al ve minimum siire de MAO
ile kaplanana numunelerin erozyon korozyonu
sonrast SEM goriintiileri, Sekil 8” de islemsiz Al ve
11 nolu numunenin EDS analizi sonuglari sirasi ile
verilmistir. Erozyon korozyonu sonrasi islemsiz
numunede oyuklanmalarin (Sekil 8.a) meydana
geldigi yiizeyin korozyona ugradig1 net bir sekilde
goriilmektedir.

7 Nolu Numune

Nolu Numune

Grafen orami disiik olan (1-5-9 nolu) MAO
kaplamalarda ise erozyon korozyonu sonrasi
kaplamada kirilmalar  dokiilmeler —meydana
gelmigtir. Alinan veriler ve gorseller neticesinde en
iyi korozyon dayanimi 11 nolu numunede
goriilmektedir. Korozyon sonrasi kaplama gorselini
kaybetmedigini yiizeyinde NaCl birikintilerinin
oldugu aliman EDS analizi sonrast tespit edilmistir.

5 Nolu Numune

o5

1 Nolu Numune

Sekil 7. Islemsiz Al alasimi ve minimum siirede MAO ile kaplanan numunelerin erozyon korozyonu

sonrast SEM goriintiileri
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islems iZ Line Conc-1 Conc-2 Conc-3 Conc-4 Units
' Ka = 0.000 0.000 0.000 0.000 wt.%
Ka 17327 14509 10360 6.825 wt.%
Ka = 0.199 0421 @ 0.273 0.236 wt.%
Ka  70.473  77.560 88.713 89.196 wt.%
Ka = 2333  0.169 @ 0.491 3.541  wt.%
Ka @ 9.668 @ 7.341 0.162 0.201  wt.%
100.00 100.00 100.00 100.000 wt.%
Line Conc-1 @ Conc-2 Conc-3 Units
Ka 0.000 0.000 0.000 wt.%
Ka = 33.980 3.536 29.613 wt.%
Ka 2.038 30.978 7.497 wt.%
Ka = 61.100 4.024 45.871 wt.%
Ka 0.000 0.100 0.198 wt.%
Ka 2.881 61.363  16.821 wt.%
100.000 100.000 100.000 wt.%

Sekil 8. Islemsiz Al alasimi ve 11 nolu numunenin erozyon korozyonu sonrast SEM ve EDS analizleri

4. GENEL SONUCLAR

Uygulanan farkl siirelerde ve farkli oranlarla ilave
edilen grafen takviyesinin kaplama dayanimi
iizerine olan etkisi arastirilmis olup, MAO islemi
sonrasina asagidaki sonuglar elde edilmistir;

» MAO islemi sonrasinda tiim numune
ylizeylerinde oksit tabakasi olugsmustur. Olusan
oksit tabakas1 gama-Al,O3 formundadir.
Kaplama tabakasi grafen ilavesine ve artan
stireye bagli olarak daha homojen ve yogun bir
olusum sergilemistir. Kaplama siiresinin
artmastyla beraber ylizeyde daha ¢ok birikme
olmasina neden olmustur.

Yapilan erozyon korozyonu deneyi sonrasinda
kaplanan numunelerin korozyon dayanimlarinda
iyilesme goriiliircken, en 1iyi sonuglar grafen
takviyeli numunelerde elde edilmistir. Erozyon
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korozyon testinin sonunda 11 nolu numunenin
islemsiz numuneye gore %17,4 oraninda daha iyi
dayanim gosterdigi tespit edilmistir.
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