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OZET

Ikiz merdane dokiim teknigiyle iiretilen levhalarin anodizasyonu iizerine ¢alisilmistir.

Bu levhalarin piyasada kabul géren DC levha kalitesine getirilmesi amaglanmustir.

Hem siradan hem de bazi dokiim parametreleri degistirilerek yiizey kalitesi artirilmis
TRC levhalar alinmistir. Levhalar, asindirma banyo konsantrasyon, sicaklik ve asindirma
stiresi icin yapilan deney tasarimina gore islenmis, bunun disindaki yag alma,

deoksidasyon, anodizasyon, durulama sartlari sabit tutulmustur.

Farkli asindirma islemleri sonrasi anodize edilen levhalar, oksit tabaka goriiniim,

parlaklik, renk farki, piiriizliiliik 6zellikleri acisindan incelenmistir.

Calisilan Onislem ve anodizasyon parametrelerinde, TRC levhada elde edilen oksit
tabaka yapist DC levhadakine gore oldukg¢a farklidir. Taramali elektron mikroskobu ile

yapilan incelemelerde hiicre ve gézenek boyut ve sayilarinin farkli oldugu anlagilmustir.

Anodizasyon tabakasinin hiicre ve gozenek yapisi iizerinde, metalin kimyasal
kompozisyonu, mikroyapisi, anodizasyon banyo sartlarinin etkisi biiyiiktiir. Ancak bu
calismada anodizasyon Oncesi TRC levha yiizey kalitesinin artinlmas: da

hedeflendiginden, asindirma banyo parametreleri iizerine odaklanilmistir.

Farkl: bir teknikle dokiiliip, ylizey kusurlar traglanarak giderildikten sonra elde edilen
DC levha anodizasyon tabaka kalitesinin, siirekli dokiim teknigi ile bircok proses asamasi
atlandiktan sonra ayni sekilde elde edilmesi veya degisik anodizasyon parametreleri ile bu

kaliteye yaklasilmasi i¢in daha baska denemeler yapilmas: da gerekmektedir.

Anahtar sozciikler: anodizasyon, TRC, SEM, deney tasarimi

ABSTRACT

Anodization of aluminum sheets which is produced by twin roll casting process were
studied. The surface quality of sheets that is accepted in the market from direct chill

casting process was intended.

VIII



Both ordinary and improved TRC sheets in order to increase the surface quality by
changing some casting parameters were taken. Tests were carried out with design of
experiment (DOE) in etching bath. Only the etching bath concentration, temperature and
treatment period were changed, but other degreasing, deoxidation, anodization, rinsing

parameters were held constant.

Brightness, color difference, roughness properties of anodization layer after DOE in

etching operations were measured.

Anodization layer structure on TRC sheet is very different in these tests with existent
pretreatment and anodization parameters when compared with DC sheet. Scanning
electron microscope have shown the difference of cell and pore dimensions, also the

population.

Metal composition, microstructure and anodization bath parameters have respected
influence on cell and pore dimensions. But this study have focused on etching bath
parameters in order to increase the TRC sheet quality before anodization operations as

well.

A few more trials needed to obtain required surface for anodization with TRC sheets
also by improving casting parameters or changing anodization parameters to liken DC
sheets that were prepared after casting with different technique and scalping operations.

Keywords: Anodization, TRC, SEM, DOE



1. GIRIS

ikiz merdane dokiim (TRC) teknigi ile iiretilen aluminyum alasimlarinin
mikroyap1 ve bazi yiizey ozellikleri, dogrudan sogutmali (DC) dokiim teknigi ile

tiretilenlere gére oldukga farkhdir.

TRC’de katilasma hiz1 DC’ye gore daha yiiksek oldugundan, tane boyutlar ve
intermetalikleri daha kiigiiktiir. Yiizeydeki tanelere kiyasla merkezdekiler daha

kabadir.

Yiizey agisindan ise DC tekniginde 5-6 m uzunlukta biiyiik kiitiikler dokiiliip,
haddeyle temas edecek yiizeyler ~10 mm traglanarak temizlenmektedir. Bundan sonra
tavlama ve sicak haddeleme islemlerine gegilmektedir. Sicak haddelemeyle 2 mm

kalinliga kadar inildikten sonra, soguk haddeleme islemiyle devam edilmektedir. [16]

TRC’de ise dokiim kalinhg zaten 2-5 mm’dir. Bu kalinlikta dékiilen levhalar
lizerinde herhangi bir traglama sézkonusu olmadigindan, dokiim iglemi sirasinda levha
yiizeyinde olusan izler 6nemlidir. Ozellikle de ripple olarak adlandirilan enine izler,

malzemenin anodizasyon isleminde kullanimini engellemektedir.

Bu ¢aligmada TRC levhasinin anodizasyona uygun hale getirilmesi i¢in gerek
dokiim, gerekse de anodizasyon islemindeki bazi parametreler degistirilerek, bunlarin

kaplama yiizey kalitesine etkileri incelenmistir.



2. iKiZ MERDANE DOKUM TEKNiGi ILE ALUMINYUM LEVHA
URETIMI
Bu teknik aluminyum levha dokiimiinde yaklasik 50 yildan beri

kullanilmaktadir.

2.1  Dikiim Teknigi

TRC’de uygun kimyasal kompozisyon, sicaklik ve seviyedeki sivi aluminyum
gerekli gaz giderme ve filtrasyon islemleri yapildiktan sonra, baskutuya (headbox)

gelir.

Bagkutunun amaci, besleme ucu ile merdaneler arasinda uygun metal akigini
saglamak iizere s1vi metalin belli bir seviyede tutulmasidir. Baskutudan besleme ucuna

akan metal, buradan merdaneler arasina dagitilir.

Aluminyum su sogutmali merdaneler arasindan gegerken katilasarak, dogrudan
soguk haddelemeye uygun 2-5 mm levha halinde dokiiliir. Boylece DC’de oldugu gibi
soguk haddeleme asamasina kadar olan 300-600 mm kalinlikta ingot dokiim, yiizey

traglama, yeniden 1sitma ve sicak haddeleme islemleri ortadan kaldirilmis olur.

TRC ile yatinm maliyetlerinin diisiik olmas1 yaninda, enerji, sarf malzemeleri,
insan giicii agilarindan da tasarruf saglanir, iiretim maliyetleri diiger, rekabet giicii

artar.
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Sekil 2.1 TRC dokiim makinasi resmi

Buna karsin bazi alagimlarin dokiimiiyle sinirlanmis olmasi, levha yiizey
kalitesinin dokiim sirasinda meydana gelen bir¢ok karakteristik dokiim kusurlarindan

etkilenmesi de dezavantajlarindandir. [4]

Ikiz merdane dokiim tekniginde dokiim levha kalinhig azaldik¢a, verimlilik
artmaktadir. Bunun ic¢inde besleme ucu geriye c¢ekilip, besleme ucu ile dokiim
merdane ekseni arasindaki mesafe (setback) artirilmakta, boylece levha kalinhigini

disiirtip, dokiim hiz1 artirllmaya calisilmaktadir. [19]




2.2 Mikroyap

TRC teknigi ile dokiilen levhalarin, katilagsma ve sicak haddelemenin ayni anda
meydana gelmesi nedeniyle karakteristik bir mikroyapisi vardir. Bu mikroyapi DC
tekniginde elde edilene gore oldukga farklidir. Nedeni TRC’de metal katilasma hizinin

digerine gore yiiksek olmasidir.

TRC dokiim levhasinin alt ve tist yiizeyleri ile merkezindeki tanelerin boyutlar
farketmekte ve yaklasik olarak yiizeylerde 4,5 um olup, merkeze dogru 8,5 um’ye
¢ikmaktadir. DC dokiimde ise taneler yaklasik 5 kat daha biiytiktiir.

Benzer sekilde hizli katilasma nedeniyle intermetaliklerin boyutlar1 da DC’ye
gore %80 azalmakta, dagilimlari da homojen olmayip, 6zellikle merkez hattinda

yogunlagsmaktadirlar.

TRC’de tane yapisinin ince olmasi sekillendirilebilirlik ve korozyon 6zellikleri

agisindan birgok ticari {iriinde avantaj olmaktadir.

2.3 Katilasma mekanizmasi
Aluminyumun katilasmasi 3 agamada gerceklesir.

l.asama: Sivi metalin yiizey kismi, dokiim merdanelerine degdigi anda hizla
katilagir.
2.asama: Katilasan yiizey tabakasinin termal biiziilmesi sonucu iletkenlik

diiser. Bu tabakanin merdanelerle temasi kaybetmesi sonucunda yeniden ergime olur.

3.asama: Metal merdaneler iizerine basing uygulamaya yetecek kadar

katilagtiginda termal iletkenlik artar.



Besleme ucu

Sekil 2.2 Merdane araligindaki katilagmanin sematik gosterimi [13]

Aslinda hepsi birbiriyle etkilesim halinde bulunan 2.asamadaki yeniden ergime
olayl, dékiim kalinligi, dékiim hizi, setback mesafesi gibi etkenler nedeniyle levha
yiizeyinde ripple olarak tabir edilen enine izler olugmaktadir. Ripple’da TRC
teknigiyle dokiilen levhalarin anodizasyon isleminde yiizey gorimimiinii olumsuz

yonde etkilediginden, istenmemektedir.

Ancak 2.asamadaki yeniden ergimeyi ortadan kaldiracak yada azaltacak
sekilde dokiim parametreleri degistirilerek, daha uygun bir katilagsma saglanmas:
mimkiindiir.



3. ALUMINYUMUN ANODIK OKSIiDASYONU

"l Dogal Oksit Tabakas:

Aluminyumun yiizeyi havayla temas ettigi anda kendiliginden ~0,005 um
(kuru havada)-0,01 um (nemli ortamda) kalinlikta oksit tabakasiyla kaplanmaktadir.
Tabakada ¢izilme, kirilma vs. seklinde herhangi bir bozulma oldugunda, hizla kendini

yenileyerek, ylizeyi kaplamaktadir.

Dogal oksit tabakasi, son derece ince ve yogun bir bariyer tabakasi ile onun

tizerinde daha kalin ve gozenekli iist tabakadan olugmaktadir. [6]

Gozenekler Bariyer tabaka

| SRR
0,01um ’ . ' ‘ .‘ Dogal oksit tabakasi
%7

T2
f”/
[
| 7 Z

%99,99 Aluminyum

Sekil 3.1 Aluminyum {izerinde dogal oksit tabaka gdriintimii

Ince ve seffaf dogal oksit tabakasi, aluminyumu hafif derecedeki korozif
etkenlere karsi koruyucudur. Ancak daha iyi koruma saglayabilmek igin oksit tabakasi
suni olarak kalinlastirilir ve takriben 100-2500 katina kadar ¢ikartilir.



Oksit tabaka kalinhg kimyasal veya elektrolitik olarak c¢esitli prosesler ile
artirtlabilirken, tabakanin kimyasal kompozisyon ve yapisi prosese bagli olarak

degismektedir. Bu proseslerden biri de anodizasyondur.

3.2  Anodizasyon

Metaller iizerinde elektrokimyasal yontemle bir oksit filmi olusturulmasi
islemidir.

Anodizasyon hiicresinde islem gorecek olan metal, dogru akim gii¢ kaynaginin
pozitif ucuna (anoda) baglanir. Kaynagin negatif ucuna (katoda) ise karbon, kursun,
nikel, paslanmaz ¢elik yada anodizasyon banyosu ile reaksiyona girmeyecek (inert)
herhangi bir iletken baglanir. Anodizasyon banyosundaki asidik ¢o6zelti iginden
elektrik akimi gegirilmesiyle, anottan katota dogru elektron akigi baslar ve cesitli
kimyasal reaksiyonlarla beraber metal yiizeyde ince bariyer oksit tabakasi, onun

iizerinde de gozenekli ve kalin oksit tabakasi gelisir.

3.3  Aluminyumun anodizasyonu ve kimyasal reaksiyonlar

Asidik bir ¢ozelti (elektrolit) i¢ine daldirilan aluminyum, gii¢ kaynaginin

pozitif ucuna baglanarak anot yapilir. (Sekil 3.2)

Sekil 3.2 Aluminyum anodizasyon hiicresinin sematik goriintimii [10]



Elektrolitin i¢inden elektrik akimi gegirildiginde, meydana gelen reaksiyonlar

sOyledir:

3.3.1 Katot reaksiyonlar::

6H" + 6e" ==> 3H,

Katotta hidrojen gazi agiga ¢ikar.

3.3.2 Anot reaksiyonlar::

Metal/oksit ve oksit/elektrolit ara yiizeyinde meydana gelir. (Sekil 3.3)

Al Al,C, elektrolit

0% -

AP

Sekil 3.3 Oksit tabakasindan iyon gegisinin sematik goriiniimii [9]

Metal/oksit arayiizeyinde:
2Al + 307 ==> AL,O; + 6¢

Oksijen anyonlar1 metal/oksit arayiizeyinden igeriye dogru girerek, aluminyumla

reaksiyona girer ve oksit olustururlar.

Poroz filmin olusumu siiresince, aluminyum elektrolit iginde ¢oziiniiyorsa;

2A1 ==> 2A1*" + 6¢”



Oksit/elektrolit arayiizeyinde:
2A1" + 3H,0 ==> ALO; + 6H"

Aluminyum katyonlar1 anottan disari dogru hareket ederek, oksit/elektrolit

araylizeyinde suyla reaksiyona girer ve yiizeyde oksit olustururlar.

e Reaksiyon iiriinleri elektrolit icinde ¢éziinmiivorsa:

Anot iizerinde ¢ok siki yapisan yalitkan bir tabaka olusur. (bariyer tabaka)
Akim anoda ulagincaya dek tabaka gelismeye devam eder. Bu sekilde olusan film

oldukga incedir.

e Reaksivon iiriinleri elektrolitte az ¢coziiniiyorsa:

Anot iizerinde yine siki yapisan yalitkan bariyer tabaka olusur, ancak akim
anoda ulastiginda aluminyum elektron vererek yiikseltgenir ve tabakada bolgesel
¢Oziinmeler meydana gelir. Bolgesel ¢coziinmeler, akimin metale siirekli olarak girisini

saglayan mikro gozenekleri meydana gelir.

Tabakanin kalinligi, gelisim hizi ¢6ziinme hizina esit oluncaya kadar artar.

Hizlar esitlendiginde belli bir kalinlik elde edilmis olur.

Kaplama tabakasinin gelisim hizi; akim yogunlugunun artmasi, banyo
konsantrasyon ve sicakliginin azalmasi, alasim homojenitesinin artmasi, iyi karigtirma
ile artar. Sicakligin artmasi, heterojen fazlarin mevcudiyeti gibi tersi durumlarda ise

¢oziinme hiz1 artar, tabaka kalinlig1 azalir.

Ulagilabilecek max film kalinligi elektrolitin cinsine, oksidi ¢6zme
kabiliyetine, operasyon parametrelerine baghdir. Bu faktodrler ayn1 zamanda olusan

kaplama 6zelliklerini de belirler.

e Reaksiyon iiriinleri elektrolitte ¢dziiniiyorsa;

Cozelti doygunluga ulagincaya kadar metal ¢oziiniir. Bu durum &zellikle ¢ok

gii¢lii inorganik asit yada bazlar kullanilirsa olur. [20]



3.3.3 Toplam reaksiyon:

2Al + 3H,0 ==> Al,03 + 3H;

3.3.4 Tesbit islem reaksiyonu:

Bu iglemle parga 96°C lizerindeki saf su iginde bekletilerek, kaplamadaki
mikroskopik gozenekler igine suyun girmesi ve bohmit tipi oksit kristalleri olugarak

gozeneklerin kapanmasi saglanir. Aksi halde tabakanin dig etkilere dayamkhihg azahr,

Al O3 + 3H,0 ==> 2A10(OH),

3.4  Anodik oksidasyon tabakasinin yapisi

Anodik oksit tabakasi Sekil 3.4’te de goriildiigii gibi, metal {izerinde meydana
gelen ¢ok ince, gdzeneksiz bariyer tabaka ve onun fizerinde geligen daha kalin,
gozenekli bir yapidadir. [15] Yapiy1 meydana getiren hiicreler, etrafi oksit duvariyla
cevrili gozenekler seklindedir.

Sekil 3.4 ideal bir anodik oksit tabakasimn hiicre yap: gdriiniimii [9]
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3.5 Bariyer tabaka

Bariyer tabaka kalinlig1 kullanilan elektrolitin cinsine ve anodizasyon sartlarina

bagli olarak, toplam tabaka kalinliginin %0,1-2,0’si arasinda degisebilmektedir.

Ornegin normal anodizasyonda 1-25 pum’luk oksit tabakasinin altinda 100-150
°A bariyer tabaka varken; bariyer film anodizasyonunda 1-3 um’luk oksit tabakasinin
altinda 300-400 °A; sert anodizasyonda ise 150-200 um’luk oksit tabakasinin altinda
150-300 °A bariyer tabaka olusmaktadir.

Bariyer tabaka gozeneksizdir. Ancak kalinh@ina veya tabaka yapisindaki
kusurlara bagh olarak akimi gegirebilir. Bariyer tabakanin {izerinde gelisen kisim ise

mikrogdzeneklere sahip olup, siitunsu bir yapida gelismektedir.

Sekil 3.5 Anodik tabaka SEM goriintiisii [6]

Bariyer tabaka kalinligi, 20 °C’de %15°lik siilfirik asit elektroliti i¢inde yapilan
anodizasyonda, ~ 4,5 saniyede maksimum degerine ulasacak sekilde hizla artar. Bu
asamada elektrolitin ¢ozme hizi, tabakamin gelisme hizim geger. ~25 sn sonunda

kalinliktaki dalgalanmalar sona erer ve anodizasyonun kalan siiresi boyunca bariyer

tabaka kalinhginda degisme olmaz. [20]



Yine %I15°lik siilfirik asit elektroliti iginde 10 °C’de yapilan anodizasyon
isleminde; bariyer tabaka kalinligi volt bagina 10 °A, gbzenek ¢api volt bagina 8 °A,

hiicre duvari ise 120 °A olmaktadir.

3.6  Hiicre ve gizenekler

Tabakanin gézenekliligi elektrolit cinsi ve anodizasyon sartlarina bagh olarak

¢oziinme hizi, film geligim hiz1 ve sartlari ile birlikte degigir.

Hiicre biiyiikliigii ile voltaj arasinda da dogrudan iligki vardir. Voltaj arttikga
hiicre biiytikliigii artmakta, birim alandaki hiicre sayis1 azalmaktadir. Hiicre biyiikltigti
~0,050-0,300 pm kadardir.

Fischer ve Kurz, elektron mikroskobuyla yaptiklari incelemelerde siilfirik asit
elektrolitinde yapilan anodizasyonda, 1 um”*de goézenek gapi 0,015 pm olan ~800
gozenek bulundugunu ve gézenekliligin %13.,4 oldugunu tesbit etmigtir. [20]

Gozeneklerin sayisi ve biiyiikliigii; aginma dayammi, korozyon, boyama
kolaylig1, tesbit yada fiksaj verimliligine etkileri agisindan 6nemlidir.

Toplam gézenek hacmi de asagidaki formiile gore hesaplanabilmektedir.

p’ V: Toplam gézenek hacmi, %
V=35 p: gézenek gapi
J¢ c: hiicre biyiikliigi

3.7 Aneodik kaplamanin avantajlan

Metalin korozyon dayanimi, aginma dayanimu, sertlik, goriiniim gibi bazi yiizey
ozelliklerinde iyilesme saglar.

Gozenekli oksit tabakas: i¢ine organik boyar maddeler doldurulup, fikslenerek
renklendirme yapilabilir. Béylece dekoratif &zelliklerin istendigi  yerlerde
kullamlabilir. Aynca UV ismnlara karsi dayamkh oldugundan dis ortamlarda renk
dayammm yiiksektir.
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Estetik olarak gesitli renk ve parlaklikta anodizasyon yvapilabilmekle beraber,

aluminyum metalini kendi gériiniimiinde anodize etmekte miimkiindiir.

[11]

Anodizasyon tabakasi kimyasal olarak kararhdir, bozulmaz, toksik degildir.

3.8  Uygulama alanlan
e Binalarda: Perde duvar ve ¢atilar, havalandirma, tente, toz tutucular, cam
gergeveleri, posta kutular, banyo aksesuarlari, elektrik diigmeleri, yangin
sondiirtictiler
e Mutfak egyasi ve beyaz egyada: Buzdolabi, Kkurutucu, kahve makinas,
televizyon, mikrodalga firin
e (nda endiistrisinde: Izgara, tava, gostergeler
e Ev ve ofislerde: Masa, yatak, dosya, saklama kutulari, fotograf gergeveleri,
telefon, elektronik firiinler, saat
e Hobi malzemelerinde: Tekne, fotograf makinalari, kampgilik ve bahikgilik
malzemeleri
e ¢ dekorasyonda: Mobilyalar [11]
3.9  Anodizasyon on islemleri (viizey hazirlama)
3.9.1 Mekanik dn islemler
3.9.1.1 Polisaj

Parlak gdrinimli anodize tabaka elde etmek igin, anodizasyon éncesi polisaj

vapilmaktadir. Bunun i¢in malzeme yiizeyi 6zel bir cila ve bezle parlatilir.

Parlatma. otomatik veva el polisaj makinalarinda yapilir. Yiizeye uygun polisaj

firgas: segildikten sonra, kullamlacak cilamn akicih@ da gozoniinde tutularak. yiizeye
uygulanacak bask: ayariamr. Daha sonra belli sayida firgalama yapilir.
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Metalin bagka ytizeylerine de polisaj yapilmasi gerekiyorsa, hem malzemeleri
¢evirirken, hem de yiikleme, yerlestirme agsamalarinda birbirlerine degmemelerine ¢ok
dikkat edilmelidir.

-3.9.1.2 Zimpara ve satine

Yiizey kalitesi bozuk olan malzemelerin kullanilabilmesi i¢in yapilir. Malzeme

kaplama sonras1 zimpara veya satine desenli olur. [1]

Satine isleminde daire seklinde ve paslanmaz ¢elik tel firgalar, zimpara

isleminde ise bant zimpara kullanilir. Her iki islemde de baski ayar1 ¢ok 6nemlidir.

3.9.2 Kimyasal 6n islemler

Her kimyasal islem banyosundan sonra durulama banyosu vardir. Kimyasal
islemlerinden sonra malzemenin siiziilmesi ve dolayisiyla da banyolara Kkirlilik

tasinmamasi agilarindan 6zen gosterilmesi 6nemlidir.

3.9.2.1 Yag alma

Asidik yada alkali yag alma kimyasallar ile, kimyasal i¢in Onerilen ¢aligma

sartlarinda (konsantrasyon, sicaklik, siire) yapilir.

Ayrica organik c¢oziiciiler ile yada elektrolitik olarak temizlemek de
miimkiindiir.
Yag alma banyolarinda sicaklik ¢ok onemlidir. Eger gereginden fazla ise hem

kullanilan banyonun bozulmasi, hem de levha yiizeyinde daglanmaya neden olmasi

agilarindan sorun yaratabilmektedir.

3.9.2.2 Asindirma

Asidik yada alkali asindiricilar kullanilir. Banyonun kostik (NaOH) ve
aluminyum konsantrasyonu ¢ok Onemlidir. Kostik konsantrasyonu ve sicaklik

diisiikse, yeterli agindirma olmaz. Tersi durumda ve aluminyum konsantrasyonu da
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diigiikse, agirt derecede daglanma nedeniyle yiizeyde istenmeyen lekeler, kraterler

olusur.

Asindirma igleminde meydana gelen kimyasal reaksiyonlar:

Aluminyumun erimesi
2Al + 2NaOH + H,0 ==> 2NaAlO; + 3H,

Aluminyum hidroksit olarak ¢tkmesi
NaAlO, + 2H,0 ==> Al(OH); + NaOH

Sert ve yapiskan aluminyum oksite déniismesi
2 AI(OH); ==> Al,O; + 3H,0

Asindirma banyolan 1 kez hazirlandiktan sonfa, devamli konsantrasyon takibi
ile ve yalmizca eksildikge ilaveler yapilmak suretiyle kullamilmaya devam edilir,

Banyo sicakliginin 30 °C altina diismemesi saglanmahdir. Aksi halde ¢tkelme
meydana gelirr Bu durumda dipte biriken ¢okelegin atilip, kalan sivi

konsantrasyonunun veniden ayarlanmasi gerekir.

3.9.2.3 Deoksidasyvon

Genellikle az miktarda flonk asit ilave edilmis nitrik asit ¢6zeltisi kullanilir.
Deoksidasyon, aginduma islemi sirasinda malzeme yiizeyinde meydana gelen siyah
renkli artiklann (Cu, Si, Mn hidroksitleri) giderilmesi igin yapilir.

[
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3.9.3 Anodizasyon tabakasi sokme banyosu

Anodizasyon islemi sirasinda bir sorun olugsmasi veya baska nedenlerle hatali
bir ylizey meydana gelmesi durumunda, malzemeyi yeniden kullanabilmek igin
yiizeydeki oksit tabakasi sokiiliir. Bunun i¢in %6-12’lik sodyum hidroksit ¢6zeltisi

kullanilir.

3.10 Anodizasyon proses sartlar

Proses tipi : Siilfirik asit
Elektrolit bilegimi : %15-20 H,SO4
Akim, A/dm’ ~ :de1-2

Voltaj, V : 14-22

Sicaklik, °C 1825

Kaplama siiresi, dak : 10-60

Oksit tabaka rengi : transparan, renksiz

Bariyer tabaka kalinligi, °A  : 100-150
Kaplama kalinligi, pm :3-35

Kaplama tabakasinin yapist : %60-80 amorf Al,O3
ve bilesimi %18-20 Aly(SOs)s
Uygulama alani : Sert, koruyucu kaplamalar, boya i¢in ¢ok uygun.

Maksimum korozyon dayanimi i¢in fikse edilir. Ek

yeri olan uygulamalarda kullanilmaz. [20]
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3.11 Kaplama kahnhg: ve uygulama yerleri

Anodik oksit kaplama kalinliklar1 BS 1615:1972"de 7 sinifa ayrilmistir. Bunlar:

Simif | Min. ort. kalinhik, pm = Uygulama yerleri

AA25 23 Agresif ortamlarda, dis ortamlardaki mimari
uygulamalarda

AA20 20

AAI1S 15 Sik¢a temizlendigi takdirde dis ortamlardaki

mimari uygulamalarda, agir i¢ ortam sartlarinda

AA10 10 Cok sik temizlendigi takdirde bazi 6zel dis ortam
uygulamalarinda, i¢ ortamlarda

AAS 5

AA3 3 Reflektorlerde ve boya alt1 olarak.

AAl 1

3.12 Anodizasyona etki eden faktorler

3.12.1 Alasim

Anodizasyona uygun aluminyum alagimlari ve 6zellikleri Ek 1°de verilmistir.

3.12.2 Alasim elementlerinin etkisi

Siilfirik asit elektrolitiyle yapilan anodizasyon islemlerinde, %99,99 saflikta
aluminyum kullanildiginda, kaplama tamamen seffaf ve renksiz olur. Yine de parlatma
ve daglama sonrasi mikroskobik inceleme yapilirsa, ¢ok az miktardaki genellikle de
demir, silis gibi safsizliklarin AlFeSi intermetalikleri seklinde tane sinirlarinda

yerlestigi goriiliir.

Alagim elementleri goriiniimii parlaklik agisindan etkiler. Ornegin magnezyum

yada magnezyum-silis ve az miktarda bakir veya ¢inko igeren, homojen kat1 ¢ozelti
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halindeki yiiksek saflikta aluminyum alasimlarda parlak ve seffaf bir tabaka elde

edilir.

Alagimdaki safsizliklar arttik¢a, tabaka da matlagsmaya baslar. Nedeni okside
doniismeyip, kaplama tabakasi i¢inde hapsolan intermetaliklerin artmasidir. Bunlar
anodizasyon isleminden sonra 15181 absorbe etmesi ve sagmasina bagh olarak,
grilesmeye neden olurlar. Ornegin silisyum grimtrak bir tabaka olustururken, mangan,

demir, bakir fazlaliginda donuk oksit tabakasi olusur. [3]

3.12.3 intermetaliklerin etkisi

Intermetaliklerin varligi, anodizasyon sirasinda bu noktalarda akimin gegisine
karg1 bir direng¢ yaratarak, islemi olumsuz yonde etkilemektedir. Bu noktalar
oksitlenmedigi i¢in de oksitlenen bolgeyle arasinda 15181 yansitmasi agilarindan fark
olusur. Dolayisiyla da intermetalik partikiillerin varligina, boyut ve miktarlarina bagh

olarak parlaklik azalir.

Cooke[5] intermetaliklerin anodizasyon islemi sirasindaki davranigini soyle

/_ Intermetalik partikiil

agiklamistir:

e intermetaliklerin cevresindeki aluminyum anodize olur ve intermetaligin

altinda karakteristik bir tepecik olusur.

e Anodizasyon devam ederken eger intermetalik elektrolit i¢inde ¢oziinmiiyorsa

partikiiliin altinda bir bosluk olugabilir.

L 4
)

——w, R

e Daha sonra bosluk yavas yavas dolar ve intermetalik partikiil oksit tabakasi

i¢inde hapsolur.

——/\-—'



19

3.12.4 Yiizey ozelliklerinin etkisi
3.12.4.1 Ripple

Hadde yoniine dik ve levha eni boyunca devam eden kesikli ¢izgilerdir. Bu
goriiniimiin nedeni dokiim merdane aralifinda veya girisinde meydana gelen diisey

yondeki salimim hareketidir. [17]

Hadde yoni

Sekil 3.6 Ripple goriiniimii

3.12.5 Anodizasyon banyo parametrelerinin etkileri
31251 Banyo asit konsantrasyonu

Anodizasyon banyosunun asit konsantrasyonu ile iletkenligi arasinda bir iligki
vardir. Ornegin siilfirik asit banyosu i¢in iletkenligin en yiiksek oldugu konsantrasyon
degeri 300-350 g/I"dir. ‘

iletkenligin en yiiksek oldugu konsantrasyonda diren¢ en diisiik olacagindan,
akim yogunlugu ihtiyaci azalacak, dolayisiyla da enerji tiiketimi azalacaktir.

Anodizasyon igin en uygun asit konsantrasyonunun 150-250 g/l arasinda
oldugu ifade edilmektedir. [3]

et
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3.12.5.2 Voltaj

Voltaj ile anodik oksit tabakasindaki gézenek boyut ve miktarlar1 arasinda bir
iliski bulunmaktadir. Ornegin voltaj arttik¢a gézenekler biiyiirken, sayilar1 azalir yada

voltaj azalinca gozenekler kiigiiliip, sayilar artar.

Voltajin artmasi durumunda gozenek sayilari azaldigindan, daha yogun ve

stirekli bir oksit tabakasi elde edilir. Tabakanin sertligi artar, rengi donuklagur.

Ayrica voltajin artmasi banyo sicakligini da artiracagindan, sogutma yapmak

gerekir. Bu da enerji tiiketimine yolagar.

3.12.5.3 Akim Yogunlugu

Akim yogunlugu diisiikse (~1 A/dm?) oksit tabaka parlaklig: yiiksektir. Fakat

anodizasyon reaksiyon hizi diiser.

Akim yogunlugu arttikga oksit tabaka olusum hizi artar. Ancak sertligin

azalmasi riski vardir.

Akim yogunlugu arttikga oksit tabakasi ile elektrolit arayiizeyinde 1s1 olusumu

artar. Banyo karigtirma ihtiyac artar.

3.12.5.4 Banyo Sicakhg
Banyo sicakliginin artmasi, oksit tabaka kalinliginin azalmasina neden olur. Bu
nedenle anodizasyon islemi boyunca olusan 1s1y1 ortamdan uzaklastirmak i¢in sogutma

yapilmahdir.

31235 Banyo Karigtirma

Karistirma ile akim yogunlugu ters orantihdir. Belli konsantrasyon ve
sicakliktaki elektrolit iginde belli bir voltaj degerinde yapilan anodizasyonda,

banyonun karigtirlmadigi duruma kiyasla, karigtirildigi zaman akim yogunlugunda

azalma olur.
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Karigtirma, debisi bir akigolger ile ayarlanabilen havayla yapilmaktadir. Aksi

halde kontrolsuz olur, bu da film kalinliginda farkliliklara neden olabilir.

3.12.5.6 Banyo Aluminyum igerigi

Akim yogunlugunu diisiiriir. Banyo aluminyum igeriginin 5-15 g/L arasinda
olmasi en uygunudur. Zira 5 g/L’nin altinda ise voltaj artip, oksit tabakasinda yanma
olur. 15 g/L’den daha fazlaysa da banyonun iletkenligini azaltacagindan, akim

yogunlugu diiser ve donuk bir oksit tabakasi elde edilir.

Banyonun aluminyum konsantrasyonu diizenli analizler ile takip edilip, limitin

tizerine ¢iktiginda katyon degistirici kolonlar kullanarak banyodan uzaklastiriimalidir.

31257 Banyo Kirliligi

Demir, anodizasyon tabaka parlakliginin ve sertliginin azalmasina neden olur.

Bu nedenle 50 ppm tizerine ¢ikmasina miisaade edilmemelidir.
Mangan da demirle ayn1 derecede olmasa da benzer etki gosterir.

Bakir ve nikel miktar1 100 ppm’in {izerinde ise, anodizasyon tabakasinin

korozyon direncini diisiiriir. Ayrica parlaklig da azaltir.

Kloriir anodizasyon tabakasinda oyuklanmaya neden olur.
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4. DENEYSEL CALISMA
4.1 Malzemeler

ikiz merdane (TRC) ve dogrudan sogutmali (DC) dokiim teknikleriyle

tiretilmis 1050 alagim dokiim levhalar1 kullanilmistir.

Ozellik TRC DC

Alagim 1050 = 1050

Kompozisyon, %

Si 0,130 = 0,269
Fe 0,269 @ 0,356
Cu 0,011 = 0,003
Mn 0,004 0,010
Mg 0,011 = 0,012
Kalinlik, mm 5 4

4.1.1 Malzeme Kesit inceleme

Dokiim levha kesitleri parlatilip, elektrolitik olarak daglandiktan sonra Zeiss
AxioCam MRc5 model optik mikroskopla incelenmistir. 50 biiylitmede g¢ekilen
fotograflar Sekil 4.1°de goriilmektedir.

Tane boyut farkliligim daha detayh olarak gorebilmek i¢in 200 biiyiitmede
cekilen yiizey ve merkez fotograflar da Sekil 4.2 “de verilmistir.



Sekil 4.1

a)TRC ve b)DC dokiim levha kesit goriintimleri, OM 50x biiyiitme



a) Ust yiizey

Merkez

b) Ust yiizey

Merkez

Sekil 4.2

e
0 pm

a)TRC ve b)DC dokiim levha tane boyutlari, OM 200x biiyiitme
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4.1.2 Malzeme yiizey inceleme

Dokiim levha yiizeyleri dogrudan Jeol JSM 5600 model taramali elektron
mikroskobunda farkli biiyiitmelerde incelenmistir. Cekilen fotograflar Sekil 4.3°te

goriilmektedir.

2= SEBum >m 23S : X35 SOFkm 28 35 SEI

28 35°SEI




Sekil 4.3 a)TRC ve b)DC dokiim levha yiizey goriiniimleri, SEM 35x-100x-
250x-500x biiytitmelerde

4.1.3 Haddeleme sonrasi malzeme Kesit ve yiizey incelemeleri

Haddelenmis levha kesitleri parlatilip, elektrolitik olarak daglandiktan sonra
Zeiss AxioCam MRc5 model optik mikroskopla incelenmistir. 50 biiyiitmede ¢ekilen

fotograflar Sekil 4.4 te goriilmektedir.

Tane boyut farkliligini daha detayli olarak gorebilmek i¢in 200 biiyiitmede

¢ekilen yiizey ve merkez fotograflar1 da Sekil 4.5te verilmistir.

Haddelenmis levha yiizeyleri ise dogrudan Jeol JSM 5600 model taramal
elektron mikroskobunda farkli biiyiitmelerde incelenmistir. Cekilen fotograflar Sekil

4,6°da goriilmektedir.

Ozellik TRC |+ -DC
Alagim 1050 = 1050
Kondisyon H14  HI14

Kalinlik, mm 15 0.5




b)

Sekil 4.4

biiytitme

a) TRC

a7

ve b)DC haddelenmis levha kesit goriiniimleri, OM

50x
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a) Ust yiizey b)

S0 pm_,

3 100 pum .

Sekil 4.5 a) TRC ve b)DC haddelenmis levha tane boyutlari, OM 200x biiyiitme
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" %35 Feerm 2@ 35 SEI

P S —
X258 1869km

Sekil 4.6 a)TRC b)DC haddelenmis levha yiizey goriiniimleri, SEM 35x-100x-
250x-500x biiyiitmelerde
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4.2. YAPILAN CALISMALAR

4.2.1 Dokiim parametrelerinin optimizasyonu ile levha yiizey Kalitesinin

artirilmasi

ikiz merdane teknigi ile dokiimde ripple’1 énlemek igin; dokiim hizi, dékiim
kalinhigi, set-back, katilagsma sirasinda meydana gelen sicak hadde ezme orani, vb.

dokiim parametrelerinde baz1 degisiklikler yapilmistir.

Ozel olarak bu sartlarda dokiilen 1 bobinde yiizey kalitesi incelenmistir.

Ozellikler TRC levha
Caligsma sonrasi, ¢giplak

Alasim 1050

Kondisyon H24

Kompozisyon, %

Si 0,123
Fe 0,270
Cu 0,016
Mn 0,003
Mg 0,002
Dokiim kalinligi, mm 3.45

Nihai kalinlik, mm 1,5




a)

a)

Sekil 4.7 lyilegtirme
OM 50x biiyiitmede

b)

200 pm

b)

sonrasi a)dokiim ve b)haddelenmis levha kesit goriiniimleri,
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a) Ust yiizey

Merkez

b) Ust yiizey

Merkez

Sekil 4.8 Iyilestirme sonrasi a)dokiim ve b)haddelenmis levha tane boyutlari, OM

200x biiyiitmede



X35 S00nm - 20 35 SEI

W e e

- J‘ .:
1733 aamas 1o gtnm

Sekil 4.9 Iyilestirme sonrast a)dokim ve b)haddelenmis levha ylizey
gortiniimleri, SEM 35x-100x-250x-500x biiyiitmelerde
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4.2.2 Asmdirma onislem parametrelerinin optimizasyonu ile levha yiizey

kalitesinin artirilmasi

Anodizasyon oOncesi levha ylizey Kkalitesinin artirilmasi igin, en uygun
asindirma banyo parametrelerinin belirlenmesi istenmis ve Box-Behnken dizayni ile 3
faktor (kostik konsantrasyonu, sicaklik, sure) ig¢in 3 seviyeli deney tasarimi

yapilmustir. (Tablo 4.1)

Deneylerde asindirma digindaki tiim Onislem ve anodizasyon sartlar1 sabit

tutulmus ve Madde 4.2.4’te belirtilen banyo sartlarinda ¢aligilmigtir.

Ayni agindirma deney tasarimi hem iyilestirme oncesi hem de sonrasindaki

TRC levhalar ile tekrarlanmigtir. (Tablo 4.2)

Tablo 4.1 3 seviyeli Box Behnken deney tasarimi

StdOrder RunOrder Blocks A B C
9 1 1 0 -1 -1
6 2 1 1 0 -1
4 3 1 1 1 0
14 - 1 0 0 0
8 5 1 1 0 1
15 6 1 0 0 0
3 7 1 -1 1 0
13 8 1 0 0 =
1 9 1 -1 -1 0
2 10 1 1 -1 0
5 11 1 -1 0 -1
10 12 1 0 1 -1
12 13 1 0 1 1
11 14 1 0 -1 1
7 15 1 -1 0 1
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4.2.3 lyilestirme once ve sonrasi levhalar ile asindirma deney tasarimi

Tablo “deki deney tasariminda A=sicaklik, B=kostik konsantrasyonu, C=siire

olarak sec¢ilmistir.

0’dan 15°e kadar numaralandirilan iyilestirme 6ncesi TRC levha numuneleri ve
16°dan 30’a kadar numaralandirilan iyilestirme sonras1 numuneleri ile ayni agindirma
parametrelerindeki deneyler tekrarlanmig ve anodizasyon sonrasi yiizeyler ripple

gortiniimii, anodize tabaka parlaklik, piirtizltliigii agilarindan degerlendirilmistir.

Tablo 4.2 lyilestirme once ve sonras1 numuneler i¢in deney tasarimi
Numune no Sicaklik, Kostik kons. Siire,
Iyilestirme | Iyilestirme s & g/l dak
oncesi sonrasi
1 16 60 50 1
< i 70 90 1
3 18 70 130 15
4 19 60 90 15
5 20 70 90 30
6 21 60 90 15
7 22 50 130 15
8 23 60 90 15
9 24 50 50 15
10 25 70 50 15
11 26 50 90 1
27 60 130 1
13 28 60 130 30
14 F o 60 50 30
15 30 50 90 30
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4.2.4 Anodizasyon banyo parametreleri

Banyo analiz yontemleri Ek 2’°de verilmistir.

Islem Yagalma Agindirma = Deoksidasyon = Anodizasyon
Kimyasal konsantrasyonu, % 5 =i i b

i - ,g/L o 30
NaOH konsantrasyonu, g/L - 52-124 ot g8
Al. konsantrasyonu, g/L e 35-61 : 0,27-4,05
HNOj; konsantrasyonu, % g (o 20 s
HF konsantrasyonu, % . =5 5 =
H,SO4 konsantrasyonu, g/L & 2 o 174
Sicaklik, °C 70 50-70 Oda sicaklig1 18-20
Stire, dak 10 1-30 3 30
Akim yogunlugu, A/dm’ o = -2 12
Voltaj, V g & = 10,1
Hava debisi, m’/sa/m? 4 = o 5
Anot-katot aras1 uzaklik, cm 15




4.2.5 Anodizasyon laboratuvar diizenegi

Laboratuvarda A4 biiyiiklikte numune kaplayacak sekilde bir diizenek

kurulmustur.

Yag alma Asindirma Deoksidasyon Anodizasyon

Gug kaynag! Sulfirik asit banyosu

Sekil 4.10  Anodizasyon {initesi sematik goriiniimii

Sekil 4.11 Anodizasyon banyosu i¢ goriiniimil
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Aluminyum levha numuneleri 8’er litrelik paslanmaz ¢elik banyolarda yag

alinip, agindirilmig; 10 litrelik plastik kap i¢inde deokside edilmistir.

Her iki islem arasinda sebeke suyu ile durulama, anodizasyon sonrasi ise saf su

ile durulama ve kurutma yapilmistir.

Anodizasyon isleminden sonra olusan giézenekleri kapatmamak i¢in 6zellikle

tesbit islemi yapilmayip, optik mikroskop ve SEM ile tabaka yiizeyleri incelenmistir.
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S. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

5.1  Levha yiizey Kkalitesi

TRC ve DC dokiim levhalarinin yiizey ile kesit tane boyut, dagilimlari oldukg¢a
farkhdir. TRC’de taneler yiizeyde ¢ok ince olup, merkeze dogru kabalasmakta ve
merkezde en kabadir. DC’de ise ylizeydeki taneler TRC’dekine gore ¢ok daha kaba

olup, merkezdeki taneler uzamistir. (Sekil 4.1)

TRC ve DC dokiim levha yiizey 6zellikleri de farklidir. TRC yiizeyleri kayma,
basing, hiz, sicaklik, merdane yiizeyi gibi dokiim parametrelerine bagh olarak, pul pul

bir topografya gostermektedir. [8] (Sekil 4.3.a)

DC dokiim levha yiizeylerinde ise yalnizca traglama izleri goriilmekte, onun

disindaki yiizey oldukc¢a temiz ve diizgiindiir. (Sekil 4.3.b)

Haddeleme ve H14 kondisyona tavlama islemlerinden sonra nihai kalinliga
gelindiginde ise, tane yapisi agisindan dokiim levhasina gore oldukga biiyiik
farkliliklar gostermektedir. TRC levhasinda kesit boyunca tane boyut dagilimi
homojenlesmistir. DC’de ise ylizeydeki taneler hala daha kabadir. Yiizey goriiniimii
agisindan ise hala dokiimden gelen izleri tasimakla beraber, dokiim yiizeyindeki pul

pul goriiniim nisbeten azalmigtir. DC levha yiizeyinde ise yalnizca hadde izleri

goriilmektedir. (Sekil 4.6)

Dokiim yiizeyindeki ripple goriiniimiinii ortadan kaldirmak i¢in yapilan
iyilestirmelerden sonra, nihai kalinliktaki levha ylizey goriiniimii iyilestirme &ncesi
goriiniime gore farkl ve daha iyidir. Pul pul degildir, ripple yoktur. H24 tavlama ve
haddeleme islemleri sonrasi tane yapisi agisindan ise, iyilestirme Oncesi H14

kondisyondaki levhaya gore merkezdeki taneler yiizeydekilere gore daha kabadir.

(Sekil 4.7)
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5. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

5.1  Levha yiizey Kkalitesi

TRC ve DC dokiim levhalarinin yiizey ile kesit tane boyut, dagilimlar oldukg¢a
farkhdir. TRC'de taneler yiizeyde ¢ok ince olup, merkeze dogru kabalasmakta ve
merkezde en kabadir. DC’de ise yiizeydeki taneler TRC dekine gore ¢ok daha kaba
olup, merkezdeki taneler uzamastir. (Sekil 4.1)

TRC ve DC dokiim levha yiizey 6zellikleri de farklidir. TRC yiizeyleri kayma,
basing, hiz, sicaklik, merdane yiizeyi gibi dokiim parametrelerine bagh olarak, pul pul
bir topografya gdstermektedir. [8] (Sekil 4.3.a)

DC dokiim levha yiizeylerinde ise yalmzca traglama izleri goriilmekte, onun
disindaki viizey oldukga temiz ve diizgiindiir. (Sekil 4.3.b)

Haddeleme ve H14 kondisyona tavlama islemlerinden sonra nihai kalinliga
gelindiginde ise, tane yapisi agisindan dokiim levhasina gore oldukga biiyiik
farklhiliklar gostermektedir. TRC levhasinda kesit boyunca tane boyut dagilimi
homojenlesmistir. DC’de ise ylizeydeki taneler hala daha kabadir. Yiizey goriiniimii
acisindan ise hala dokiimden gelen izleri tasimakla beraber, dokiim yiizeyindeki pul
pul goriiniim nisbeten azalmistir. DC levha yiizeyinde ise yalmizca hadde izleri
goriilmektedir. (Sekil 4.6)

Dokiim yiizeyindeki ripple goriiniimiinii ortadan kaldirmak igin yapilan
iyvilestirmelerden sonra, nihai kalinliktaki levha yiizey goériinlimii iyilestirme oncesi
goriiniime gore farkli ve daha iyidir, Pul pul degildir, ripple yoktur. H24 tavlama ve
haddeleme iglemleri sonrasi tane yapisi agisindan ise, lyilestirme Oncesi H14
kondisyondaki levhaya gore merkezdeki taneler yiizeydekilere gore daha kabadir.

(Sekil 4.7)
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5.2 Asima kalinhklan

Deney tasarimi ile yapilan asindirma islemlerinde, levha kalinliklari hem
agindirmadan once hem de sonra 1 um hassasiyetli mikrometre ile 6lg¢iilmiistiir.

Aradaki farktan aginma kalinliklar1 hesaplanmistir. Sonuglar Tablo 5.1°de verilmistir.

Tablo 5.1 Asindirma deney tasarimi sonrasi asinma kalinliklar

Sicaklik, | Kostik kons. | Siire, || Numune Asinma | Numune= Asinma

o« g/l dak no kalinhgi, ' no kalinhigi,
pm pum

60 50 . 1 0 16 0
70 90 1 2 15 i 17 30 I
70 130 15 3 115 I 18 115 l
60 90 iy 4 45 | 19 90 |
70 90 30 | 5 125 'l 20 170 Iw
60 90 15 | 6 35 21 110
50 130 15 | 7 40 22 30 |I
60 90 15 | 8 55 23 120 I
50 50 15 | 9 35 | 24 0 I
70 50 15 10 60 ¥ i 50
50 90 1 11 5 26 10
60 130 1 12 20 27 10
60 130 30 13 135 28 155 I
60 50 30 14 80 29 110 I
50 90 30 15 75 30 120 I

Deney tasarimi ile yapilan farkli agindirma parametrelerine bagli olarak

genelde konsantrasyon, sicaklik ve siire arttikga , beklendigi gibi asinma miktar: da

artmaktadir.
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Bu ¢aligmada aginma miktar 0 ile, segilen en yiiksek banyo degerlerinde 170
um arasinda degismistir. Sekil 5.1°de de gorildiigi gibi iyilegtirme 6ncesi 5 no’lu
numune ripple’li olmasina ragmen 125 pm aginma sonrasi yapilan anodizasyonda ¢ok
iyi goriiniim elde edilebilmistir. Daha diigiik aginma kalinliklarinda ise ripple kalmakta
ve anodizasyon sonrasi tabaka goriintiimiinii bozmaktadir.

Ivilestirme sonrasi levhalarda da yine 110-170 um arasinda agindirma
vapilanlarda yiizey gériiniimii ¢ok iyidir. Digerlerinde ise iyilestirme oncesi levhalarda
oldugu kadar yogun ve belirgin olmamakla beraber, ¢ok daha ince ve hafif derecede
kumlu bir goriiniim vardur.

53 Asmdirilmis levhalarin anodizasyon sonras: goriiniimleri

Anodizasyon sonrasi levha yiizey goriiniimlerini kaydetmek ve piyasada kabul
goren anodize DC levhaminki ile karsilastirmak igin, HP Fotosmart 945 fotograf
makinasiyla fotograflan gekilmigtir.

1 2
3 4
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Sekil 5.1 TRC iyilestirme 6nce ve sonrasi levha anodik tabaka yiizey fotograflari,
HP Fotosmart 945 fotograf makinasiyla
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Sekil 5.2 DC levha anodik tabaka yiizey fotografi, HP Fotosmart 945 fotograf

makinasiyla

Sekil 5.1°de de gorildiigii gibi aym TRC levha iizerinde yapilan farkh
agindirma iglemlerinin, anodizasyon sonrasi goriiniim tizerinde etkisi buyiiktiir. 110
um ve tizeri agindirilan levhalarda yiizey goriintimii iyilesmektedir. Ancak piyasada bu
islem i¢in agirlikga max %3-4 kayba miisaade edilmektedir. Bunun {izerindeki
kayiplar metal miktar1 dolayisiyla satig tonajindan diisecegi i¢in, maliyetleri olumsuz

yonde etkilenmektedir.

5.4  Anodizasyon tabaka kalinhklar:

Tabaka kalinliklarinin 6l¢timiinde eddy current, optik ve elektron mikroskop

cihazlari kullamlmustir. Sonuglar Tablo 5.2°de verilmistir.

Eddy current teknigi, cihazin baghk kismindaki (prob) yiiksek frekansh bir
osilatorle giiglendirilen kiigiik bir bobin tarafindan lretilen manyetik alamn, iletken
maddeler iizerinde eddy akimu tiretmesi prensibine dayanmaktadir.

fletken olmayan anodik oksit tabakasi gibi yiizeyler, elektriksel iletkenlik ve
gecirgenlikte, dolayisiyla eddy akimlarinda degismeye neden olmaktadir. Akimda
meydana gelen bu farkliliklar olgiilerek, kaplama kalinlig1 belirlenmektedir. [18]
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Eddy current’da A4 biiyiikliigiinde numunenin 9 ayr1 noktasinda kaplama

kalinhig: 6l¢iiliip, ortalamasi alinmustir. (Sekil 5.3)

Sekil 5.3 Eddy current ile kalinlhik 6l¢timii

Optik mikroskopla &lgiimde 1000x, electron mikroskobuyla ise 2000x
biiyiitmede 3 ayr1 noktadan 6lgiiliip, ortalamas: alinmistir. Yapilan 6l¢tim sonuglar Ek

3’te verilmigtir.

Tablo 5.2 Anodizasyon tabaka kalinlik 6l¢tim sonuglari

Numune Tabaka kalinlig1, pm
no Eddy Optik Elektron
current mikroskop mikroskobu
1 1,63 3,62 3
b 1,63 3,03 3.1
3 1,93 3.41 3.3
4 2,13 3,03 3,2
5 1,68 2,73 2,7
6 1,71 2,87 33
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7 1,6 2,82 2.7
8 1,71 3,03 3.1
9 1.85 2,84 2.6
10 1,65 2,67 25
1 1,57 2,89 57
12 2,13 3,15 3.1
13 1,67 3,08 3.4
14 1,72 3.42 3.2
15 2,08 3.33 3.4
16 2,06 3,60 3.6
17 2,15 3,12 3.1
18 2,96 3,23 X
19 2,55 3,17 2.9
20 2,96 3,27 2.6
21 2,13 3,13 25
22 1,73 2,91 2,6
23 1,98 2,94 2.6
24 1,92 2.69 23
25 2,85 3,15 2,6
26 1.85 3,07 2,7
27 1,83 3,24 2.9
28 1,93 2.88 2,7
29 1,60 2,80 2,7
30 2,33 2,96 5
ort 2,0 | 2.9

Optik ve taramali elektron mikroskoplariyla elde edilen degerler yakin olup,
ortalama tabaka kalinhig: 3 pm’dir.
Eddy current cihaz1 ile £1 um sapma tesbit edilmistir. Zaten cihazin lgiim

hassasiyeti de 1 pm olarak belirtilmektedir. Bu sapmada tabakamin yogunlugu gibi
ozellikleri etkili olabilmektedir.
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5.5  Anodizasyon tabaka yiizey ve kesit inceleme

Siilfirik asit elektroliti ile yapilan anodizasyon isleminden sonra, kaplama
yiizey ve kesitleri SEM ile incelenerek, fotograflar1 ¢ekilmistir. Benzer SEM
caligmalar1 Pavlovic ve Ignatiev tarafindan da yapilmis, elektrolit cinsinin hiicre yapisi

tizerinde etkili oldugu belirlenmistir. [14]

Tiim Onislem ve anodizasyon sartlar1 aym olan iyilestirme oncesi 1 no’lu ve

sonrasi 16 no’lu levha tabaka yiizey fotograflar1 Sekil 5.4°te goriilmektedir.
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18kU X5, 008

Pt

: ’ 3
eky X10.908 _fum
o &

a)l no’lu numune b)16 no’lu numune

Sekil 5.4 a)lyilestirme &ncesi b)iyilestirme sonrasi tabaka yiizey goriiniimleri,

SEM

SkU X18.808

Sekil 5.5 1 no’lu levha tizerindeki anodize tabaka kesit gériiniimii, SEM
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Sekil 5.6 TRC ve DC levha tabaka yiizey goriiniimleri
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DC levha anodizasyon tabakasinin yiizey ve kesit goriiniimleri Sekil 5.6 ve

Sekil 5.7°de verilmistir.

Anodizasyon tabaka hiicre yapisi ve gozeneklilik agisindan 1 ve 16. numuneler
arasinda Onemli bir fark goriilmemektedir. DC levha iizerindeki tabaka ise bu

acilardan oldukga farkhidir.

Ancakv stilfirik asit elektrolitinin kullanildig1 anodizasyon islemlerinde gézenek
¢apinin ~120-150 °A oldugu diisiintilecek olursa, boyut 6lgiimlerini yapabilmek i¢in
en az 100.000x biiylitme yapmak gerektigi anlasilmaktadir. Mevcut taramali elektron
mikroskobu ile ise net olarak 10.000 biiyiitme {izerine ¢ikilamadig: i¢in gézenek ¢api,

hiicre duvar ve boyutu, gézenek hacmi dlgitimleri yapilamamustir.

Yine de gorsel olarak anodize DC levha iizerindeki tabaka gozenekliliginin,

TRC’dekine kiyasla daha az oldugu belirlenmistir.

5.6  Parlakhk derecesi dl¢iimii

Sheen marka Tri-Microgloss model parlaklik 6l¢tim cihazi ile 3 farklh agida
Olgtim yapilmustir. (Sekil 5.7) Her numune igin 10 ayr1 noktadan 6l¢iiliip, ortalamalari

alinmustir.

Sekil 5.7 Parlaklik derecesi 6l¢iim cihazi
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Tablo 5.3 Tabaka parlaklik 6l¢iim sonuglari

Numune no Parlaklik, GU
20° | 60° 85°
|

2 1,92 | 5,97 | 45,39
3 4,02 | 10,96 | 38.7
4 1,93 | 59 | 44,79
5 2,81 | 742 | 46,13
6 2,02 | 6,2 | 43.86
7 2,68 | 8,07 | 45,58
8 1,82 | 5,72 | 43,58
9 341 | 973 | 47,05
10 2,65 | 7,76 | 43,37
11 2,27 | 6,82 | 46,28
12 242 | 7,32 | 4744
13 1,73 | 5,21 | 40,51
14 2,88 | 793 | 38,14
15 1,98 | 5,85 | 43,52
16 Z19- 16,32 | 28,56
17 156 | 483 | 25,32
18 o B0 | 2550
19 2,26 | 6,86 | 24,29
20 2,71 | 8,06 | 284
21 1,5 | 4,69 | 27,66
22 2,32 | 6,95 | 27,64
23 2,58 | 8,12 | 28,55
24 2,47 | 6,88 | 26,31
25 2,56 | 7,86 | 29,94
26 166 | 5,25 | 29,81
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27 1,98 | 5,82 | 24,76
28 2,19 | 6,97 | 29,62
29 2,21 | 6,79 | 29,99
30 1,5 | 4,67 | 27,21
Grafik 5.1 TRC ve DC numunelerin parlaklik dereceleri

50
45
40
35
30
25

15

Parlaklik derecesi, GU

20 -

Parlaklk

< (o] © o N
o - o N N

24
26
28
30

Numune no

0"
~—60°
—85°

Parlaklik derecesi ag¢isindan 20 ve 60° degerleri hepsinde benzerdir. Ozellikle

85°°de ayirtedici farklilik goriilmektedir.

Genel olarak 85°°deki parlaklik iyilestirme &ncesi numunelerde ort 44,1 GU;

iyilestirme sonras1 numunelerde ort 27,6 GU’tir. DC numunesinde ise 33,9 GU olup,

her ikisinin ortasindadir.
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5.7  Renk bl¢iimii

Minolta marka CR10 model cihazla her numunede 9 ayr1 noktada renk &lgiimii

yapilarak, ortalamalar1 alimmustir. (Sekil 5.8)

Sekil 5.8 Renk 6l¢timii

Tablo 5.4 Renk 6l¢iim sonuglari

Numune no Renk farki,

—
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[ |
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O 0 | O »| B W] D
e
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n
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13 1,56
14 1,37
15 P
16 1,88
17 3,28
18 1,37
19 1,52
20 0,95
21 3,07
22 1,57
23 1,11
24 1,78
25 1,58
26 2,9
27 1,94
28 1,66
29 y J

30 3.1

Grafik 5.2  Renk 6lgiim degerleri grafigi

dE

Renk farki,

o o et
o 0 =~ v N »
; " ' ' f

Renk farki




Renk §l¢iimiinde DC numune sahit olarak kabul edilerek, diger numunelerin
renk acisindan ne kadar uzak oldugu tesbit edilmistir. dE degeri renk farkim

gostermekte olup, en diisiik olmasi sahite en yakin oldugunun ifadesidir.

Sahit olarak kullanilan DC numunesinin kendi iginde bile dE 0,2 olarak
belirlenmistir.  Diger numunelerin dE’si  0,85-3,28 arasinda  degiskenlik
gostermektedir.

lyilestirme ©ncesi numunelerin iyilestirme sonrasindakilere kiyasla dE’sinin

daha diisiik oldugu belirlenmistir.

58  Piiriizliiliik 6l¢iimii

Minolta SJ 301 model cihazla piiriizliilik 6l¢timi yapilmustir. (Sekil 5.9)

Sekil 5.9 Piirtizliiliik 6l¢timi

Tablo 5.5 Piiriizliiliik 6l¢tim sonuglari

Numune Piirtizlulik, pm

no Ra Rz Rq

1 0,44 | 3,23 | 0,61
2 0,42 | 3,14 | 0,56
3 0,80 | 5,28 | 1,07
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4 0,25 | 1,54 | 0,31
5 0,21 | 1,26 | 0,26
6 0,25 | 1,57 | 0,32
7 0,37 12,69| 0,54
8 0,43 |3,14| 0,58
9 0,47 | 438 0,72
10 0,53 |3,21| 0,73
11 0,22 | 1,45| 0,29
12 0,37 12,99 0,51
13 0,47 |3,35] 0,61
14 0,52 | 3,03 ] 0,70
15 0,51 | 3,53 | 0,68
16 0,39 2,75 |° 0,53
17 0,57 | 4,49 | 0,78
18 0,79 .1 3.67 | %7
19 0,72 |3,52| 0,89
20 0,42 |2,14| 0,51
21 0,52 | 3,53 | 0,69
-~ 0,34 | 2,34 | 047
23 1,29 | 8,02 | 1,79
24 0,54 | 4,40 | 0,71
23 0,26 | 1,87 | 0,39
26 0,48 | 3,68 | 0,66
27 0,62 |525]| 0,89
28 0,64 | 4,26 | 0,85
29 0,60 | 3,21 | 0,77
30 0,74 | 4.83| 0,97
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Grafik 5.3  Piirtizliilik 6l¢tim degerleri grafigi
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Tabaka piiriizliiliklerinde Ra ve Rq degerleri benzerdir. Ozellikle Rz
degerlerinde belirgin bir farklilik vardir. Bu agidan DC’ye en benzer numune 23

numarali olandir.

5.9  Sertlik dl¢iimii

Anodize tabaka sertlik 6l¢iimiinde, levha yiizeyinden yapilan ol¢iimler metal
sertligini verdiginden uygun degildir. Bu nedenle numune bakalite alinip, metalografik
parlatma yapildiktan sonra, tabaka kesitinde sertlik Olgiiliir. Bunun i¢in Vickers

mikrosertlik cihazinin elmas ucu, 15-50 g arasinda bir yiikle tabaka lizerine bastirilir.
Agilan ¢ukurun gapi yiiksek biiyilitmede 6lgiiliir.

Bu yontemle kaplama kalinhigi boyunca gesitli noktalardaki sertlik degerini
olgmek miimkiindiir.

Siilfirik asitte diisiik sicaklik (0-11 °C) ve 3-6 A/dm’ akim yogunlugunda
yapilan anodizasyon islemlerinde, Vickers sertligi malzeme kompozisyon ve yapisina

da bagh olarak 250-500 HV2s arasinda degismektedir. Tabaka sertligi ise genelde

metal/oksit arayiizeyinden oksit/elektrolit arayiizeyine dogru azalmaktadir. Nedeni
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asidik ¢ozelti ile temas halindeki oksit dis yilizeyinde hiicre duvarlarinin kimyasal

olarak bozulmasidir. [7]

Bu ¢alismada anodize tabaka kalinliklar1 3 pm olup, Zwick B3212002 model
mikrosertlik cihaziyla yapilmaya ¢aligilan 6l¢timde 50 g’lik yiikiin agtig1 ¢ukur tabaka
kalinhgindan daha biiyiik bir alanda (~70 pm) meydana gelmistir. Bu nedenle deger

belirlenememistir.
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6. SONUCLAR

Dokiim iglem parametrelerinde yapilan degisikliklerle levha yiizeyinde ripple
acisindan onemli derecede iyilesme saglanmistir. Yine de DC levha yiizeyi kadar

kusursuz degildir.

Anodizasyon oncesi en Onemli yilizey hazirhk asamalarindan biri olan
asindirma islemiyle yilizeyden 110 um veya daha fazla alindigi takdirde, ripple
gorlinlimii azalmaktadir. Ancak bu miktarda asindirma alisilan DC levhalardakine
kiyasla yiliksek bulunmakta ve maliyet agisindan tercih edilmemektedir. Ripple’siz
dokiilen levha yiizeylerinde bile 40-50 um ve altinda asindirildiginda hafif kumlu bir

goriiniim olugsmaktadir.

Aym sartlarda anodize edilmis TRC ve DC levha oksit tabaka goriiniimleri
oldukga farklidir. Ozellikle DC levha iizerindeki tabakanin daha az gézenekli oldugu
belirlenmigtir. Bu farklilik tizerinde metal kompozisyon ve mikroyapisinin etkili

oldugu diistintilmektedir.

TRC ve DC levhalarin anodizasyon sonrasi oksit tabaka hiicre yapilar1 farklh
oldugundan; dlgiilen parlaklik, renk farki, piiriizliilik degerleri de dogal olarak farkl

sonuglar vermistir.



62

7. ILERI CALISMALAR

TRC ve DC levha anodizasyon tabakalarinin hiicre ve gozenek caplari,
derinlikleri olgtliip, geometrik sekilleri incelenerek; bu o6zelliklerin metal
kimyasal = kompozisyonu, mikroyapisi, intermetalikleri, pirizliligi,
anodizasyon banyo voltaj, akim yogunlugu, sicaklik, konsantrasyon, karigtirma

hizi, vs. ile iligkisi arastirilacaktir.

Anodizasyon pazarinda kabul géren DC levha iizerindeki oksit tabakasinin
hiicre ve gézenek boyutu ile seklini elde etmek {izere, bu sefer anodizasyon
banyo voltaj, akim yogunlugu, asit ve aluminyum konsantrasyonu, sicaklik
degerleri i¢in deney tasarimi yapilip, hem mikroskopik dlgiimler, hem de yine

parlaklik, renk farki, piirtizliiliik, sertlik degerleri dlgtilecektir.

Anodizasyondan Once ve sonra yapilacak farkli tav islemlerinin oksit tabaka

yapisina etkisi incelenecektir.
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EKLER
EK 1 Anodizasyona uygun aluminyum alagimlari ve 6zellikleri [5]
Serisi | Alagimlama Metal Tabaka Kullanim alanlar1 | A.Q.** AQ.*
(AA)* | elementleri | 6zellikleri | 6zellikleri tipi olmayan tip
1XXX - yumusak seffaf konserve kutulari - 1100
iletken parlak mimari 1175
uygulamalar
2XXX Bakir ¢ok sarl ugaklar - 2011
dayanikli | korumasi 2017
sert zay1f 2219
uzamasl 2224
diisiik ‘
3XXX Mangan dayanikli grimsi konserve kutulari - 3003
ince taneli | kahverengi mimari 3004
uygulamalar
aydinlatma
4XXX Silisyum dayanikli | koyu gri mimari - 4043
akigkan uygulamalar 4343
aydinlatma
5XXX | Magnezyum | dayanikh seffaf mimari 5005 5052
akigkan | korumasi uygulamalar 5657 5252
1yl kaynaklama
aydinlatma
6XXX | Magnezyum | dayanikh seffaf mimari 6063 6061
silisyum korumasi uygulamalar 6463 6101
iyi
7XXX Cinko ¢ok seffaf otomotiv - 7029
dayanikli | korumasi 7046
iyi 7075

*AA: Aluminyum Birligi

**A.Q: Anodizasyon Kalite- mimari amagl anodizasyon uygulamalari i¢in uygun malzeme




I«d=18° [V

“Imuie
yere[o ¢, neAgaes [DH N -njided iepey euepey (zisyuaI) jiqes
ISUST UIUN]IZQS SPUIIPUIPD JeN BASA ¥ WISI ng “IUdYd BN
A Y Tenyd) 9 aijided uoAsenn afi [DH N Jepey eAeounjo zIsyual

udpfual Jow-dsquiad uesnj() IUAPP Nzo) JeN BASA Y dULAZ() e
“IIuI[e yere[o :.<: 1eApreg aideA

UOASenI) Iepey 2430UnuQp dZIsyudl uepiow-aquiad Yudl o1 [DH NI ®
“I[Ie[Wep nIQ)QIYuI UAd[B[oud) B[wep

SedIIq 9A NS Jes [w ()] AUMIZ() “IUI[R d19Ydq I JW (OST ISJW G e

(19uaH)

8 « (£/d-V) = 1/3 ‘HOBN mmngos 3£, ), ()7 IUI[e ISdUNWNU o ueq [W ())] e 079 O 91310u4g euLIpuISy

“Iuife yerejo . y,, jeAaes -npded uoksenn oft [DH NI°0 e

“Hgejurep (]o)yuaH)

11505V = % ‘§1 009wy ¢J | n@ieyipul [uelo [now ejwep z-] “IUle Isaunwnu oAueq [W ()] e grodowy €4 ewie gex
dppew [eseAwny

eweldesoy LID[[0Nu0Y OAuRg ue[iuR[NY | ISUID OAuRg

L|Zijeue oAueg I |




6'0+(€-V) = [/3 ‘wnfurunye 1s2g108
6 vsd = /3 ISk 159198

6tV = 1/3 ‘Nse wepdo .

“Juie
Yere[o ¢, 1eAljaeg “I[Ipa ann tepey eAesunsnjo yuar aquiad
Sl HOBN NI1°0 Yo1oudpyo 1sn[azed 3 [w g dA ukd[eyjoudy

ejwep ¢-z ‘diuie dudpd 11q eysSeq 1sn[Ezed okueq [w (] <«

JuIfe YeIe[o v, 1eAIes I[Ipa anmn I
HO®BN N[0 fepey edeoun$njo yuol aquidd BIUOS UIPUISIAR[I

NIQIBYIPUI UAS[BY[OU) BJWERP ¢-7 YeIRUI[E QUIMD IIq [W ()] <«

e

‘uepung]

Tue[wewe) 94 jw 0] 9 ns Jes ‘diuie 1Sn[ezed oAueq Jw ()|

‘nide£ uoAsenn repey eAeounjoqAey yual a1 *OSTH
NI°0 esinjo aquiad Yudr 1937 “N[IPS ann Jepey eAeOUN[O YUdI
aquiad juyey a1 HOBN NI°0 eszewjo aquiad yuax 1037 “Ijnejuwep
niQIeyIpul uAa[el[oud) Bjwep ¢-7 9A1n[9z0d ng Innzns uepuipigey

3338zns N[2zQd ng "MNzQS yerepnist epns jes [w 0] I (PoION) 8 ¢

jse

(Po1N)
HYDS

[esyord




68

EK 3 Anodik oksit tabaka kalinlik 6l¢timleri, OM 1000x- SEM 2000x
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OZGECMIS
Dogum tarihi
Dogum yeri
Lise

Lisans

Calistigi kurumlar

13.03.1970

[stanbul

1981-1987

~1987-1993

1993-1999
1999-2000

2000-Devam ediyor
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