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ALUMINYUM YUZEYiNDEKi OKS_iT TABAKASININ OK_ZALiK ASIT ANODIZING
YONTEMIYLE GELISTIRILMESI*

Development Of Anodic Coating On Aluminum By H,C,0O, Anodizing

Goncagiil KASAPLAR Birgul YAZICI
Kimya Ana Bilim Dali Kimya Ana Bilim Dal
OZET

Bu calismada aluminyumun anodik oksidasyonu, okzalik asit ve sulfirik
asit karigiminda, aluminyumun anot oldugu kosullarda elektroliz iglemiyle
gergeklestiriimistir. Anodizing islemi, ciplak aluminyum ylzeyini sertlestirerek
dayanimini arttirir. Anodizing islemi sliresince ylzeyde 6nce hidroksit sonra oksit
olusur ve yiizey oldukca sertlesir. Calisma iki farkli potansiyelde farkh surelerde
(25, 30, 45, 60 dakika) gergeklestiriimistir. En uygun islem kosullari belirlendikten
sonra Al / Al,O3'in % 3,5 NaCl igerisindeki korozyon davraniglari 30 giin slreyle
izlenmistir. Bu amagla korozyon potansiyelleri belirlenmis ve lineer polarizasyon
Olcumleriyle Rp degerleri hesaplanmistir. Ayrica ac impedans spektroskopisinden
yararlanilmistir. Elde edilen sonuglara goére, aluminyum yuzeyinde olusturulan
oksit, Gstlin korozyon dayanimi géstermistir.

Anahtar kelimeler: Anodizing, Aluminyum, Korozyon

ABSTRACT

In this study, anodic oxidation of aluminium was performed in aqueous
solution containing both oxalic acid and sulphuric acid, on aluminium anode, by
electrolysis. Anodizing protect the aluminum by making the surface much harder
than natural aluminum. Aluminum oxide is grown out of the surface during
anodizing and then becomes aluminum hydrate that is extremely hard. Two
different electrolysis potential performed at different anodizing times (25, 30, 45, 60
minutes) on aluminium.After determinated convenient anodizing parameters the
corrosion performance of Al / Al,O3 has been investigated in % 3.5 NaCl solution
for 30 days. For this aim, corrosion potentials (E.,) and the inverse polarization
resistance (Rp) are determined. Also electrochemical impedance spectroscopy was
used. These results showed that the oxide coating (Al,O3) obtained on aluminum
surface exhibited important corrosion protection.
Key Words: Anodizing, aluminium, corrosion

Girig

Aluminyum, ¢agimizda en ¢ok kullanilan ikinci metaldir. Glinumiizden yuz
on bes yil o6nce endustriyel ¢apta Uretimine baslanilan aluminyum, gunlik
yasantimizin her yerinde kullanim alani bulmustur. Eloksal, “Anodik Oksidasyon”
veya “ Anodizasyon” olarak tanimlanabilir. Eloksal, aluminyum igin ¢ok 6zel bir
yuzey kaplamadir. Elektrokimyasal bir proses ile yapilir. Kaplanacak aluminyum

elektroliz isleminde anottur. Belirli ve kontrol edilen bir akim yogunlugu , potansiyel,
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sicaklik, elektrolit cinsi v.b. kaplama kalinlidina etki eder. Bu nedenle en uygun
kaplama kosullarinin belirlenmesi 6nemlidir (Kelly ve ark., 2003, Shulgov, 2006,
Bensalah ve ark, 2007).

Bu calismanin amaci; uygun potansiyel, zaman ve sicaklikta aluminyum
yuzeyinde sulfirik asit ve oksalik asit ¢ozeltisinde aluminyumun oksitinin
gelistirilmesi, en kararli, kolay bozulmayan, dis etkenlere dayanikh aluminyum oksit
tabakalar olusturulmasi ve porozitesi duslk, korozyona dayanikli bu tabakalarin
kararliiginin  korozyon testleri ile kiyaslanmasidir. Bu sayede aluminyum
malzemelerin korozyon etkilerinden korunarak, Ulke ekonomisine katki saglamak
amagclanmaktadir.

Materyal Metot
Materyal

Dogru akim kaynagi, avometre, termostat, calisma elektrotlari (giplak
aluminyum, ylzeyi oksit ile kapli aluminyum) referans elektrot, karsi elektrot,
kullanilmigtir.Dayanim ve korozyon testlerinde ise %3,5 (w/V) NaCl c¢ozeltisi
kullaniimigtir.),elektrokimyasal analiz cihazi, manyetik karistirici, mekanik parlatici

Metot
Elektrotlarin Hazirlanmasi

Calisma elektrotlari 0,5 cm capinda silindirik metal gubuklardan 5 cm
uzunlugunda olacak sekilde kesildikten sonra, iletkenligi saglamak icin bir ucuna
bakir tel gecirilmistir. Diger ucu (calisma yizeyi ) acikta kalacak sekilde polyester
blok ile kaplanmistir. Bu sekilde hazirlanan aluminyum elektrotunun ytzey alani
0,196 cm? dir. Calisma elektrotlarinin yizeyleri bitin oOlgimlerden 6nce degisik
tanecik boyutlu (180-600-1000-1200 ) zimpara kagitlari ile parlatildiktan sonra saf
su ile yikanip ¢ozeltiye daldiriimistir.

0,4 M H,SO, + 0,15 M (1,89 g/100ml) H,C,0, elektrolitinde aluminyumun
anodizing islemi i¢cin uygun potansiyel, sire ve sicakligi belirlemek amaciyla Sekil
1’de gosterilen sistem kullaniimigtir. Bu sistemde anot olarak; aluminyum, katot
olarak da; demir elektrotlar kullanilmigtir. iglem slresince c¢dzelti manyetik
karistirici ile kanistirimistir. Uygulama sicakhgdinin sabit tutulabilmesi igin termostat
kullanilmigtir. Deneyde uygulanacak potansiyel belirlenmis ve her islemde bu
potansiyele 5 dakikada ulasildiktan sonra, potansiyel farkli streler boyunca sabit
tutulmustur. islem sonunda elektrotlar saf sudan gegirildikten sonra dayanim
testlerini uygulamak i¢in % 3,5 NaCl ¢ozeltisinde iki saat bekletilmigtir.

Calsima Elektrotu Gl
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Sekil 1. Anodizing isleminde kullanilan sistem .
Yapilan islemler 2 asamada gergeklesmistir: Oncelikle uygulanmasi
gereken potansiyel tespit edilmeye calisiimig, farkl potansiyeller elektrotlara
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uygulanarak en az enerji kullanarak en kararli kaplama yapilmaya calisiimistir.
Potansiyel belirlendikten sonra ise stre Uzerinde gahsiimis 25,30,45,60 dakika
¢cozeltiye belirlenen potansiyel verilerek hangi strede en kararli kaplamanin
olustugu gdzlenmistir. Elektrotlarin hangi potansiyel, hangi sicaklikta ve hangi
surede kaplandigina karar verebilmek i¢in kaplamanin polarizasyon direnci, agik
devre potansiyeli ve impedans degerleri belirlenmistir (1991, Moutarlier, 2003).
Oda kosullarinda ve farkli sicakliklarda en kararli olusturulan kaplamalar 30 gin
sure ile % 3,5 NaCl ¢ozeltisinde bekletilmis ve her giin kaplamalarin polarizasyon
direnci, agik devre potansiyeli ve impedans degerleri o6lgllerek korozyona karsi
direnci belirlenmisgtir.

Korozyon Testleri
Aluminyum yizeyinde olusturulan oksit tabakasinin dayanimini
belirlemek icin;
v Polarizasyon direnci ve korozyon potansiyeli
v' Akim-Potansiyel egrileri
v' Impedans degerleri 6lgllmustir

Elektrokimyasal Olgiimler

impedans Olglimleri ve akim potansiyel egrileri (¢ elektrot teknigi ile
elektrokimyasal analiz cihazi (lvium Electrochemical Analyzer) kullanilarak
yapilmistir. % 3,5 luk NaCl ¢ozeltisi icerisinde karsi elektrot olarak platin, referans
elektrot olarak Ag/AgCl ve calisma elektrotlari olarak yizeyi kaplanmis aluminyum
kullanilarak 10° — 10° Hz frekans aralidinda 5 mV genlik uygulanmis impedans
Olcumleri ahnmistir. Agik devre potansiyelleri ve polarizasyon direngleri(Rp)
belirlendikten sonra -1,8 -0,5 V aralidinda 5 mV tarama hizi ile akim potansiyel
egrileri elde edilmigtir.

Referans
elektrot

Tvium

[ —
eleditvot
(8]
Manyetik
Karnigtiric

Sekil 2. Elektrokimyasal dlgimlerde kullanilan deney dizenegi

Galy 03
Bayosu elekbodu

Bulgular ve Tartisma
Anodizing islem Kosullarinin Belirlenmesi

0,4 M H,SO,4 + 0,15 M H,C,0,4 2H,0 (1,89 g/100ml) elektrolit ¢cozeltisine
daldirilan aluminyum elektrotlara uygulanacak anodik potansiyeli belirlemek
amaciyla 0,2 V/dk tarama hizi ile Sekil 3'de gdsterilen akim yodunlugu potansiyel
egrisi elde edilmigtir. Sekilde goruldigu gibi 10 volta kadar elektroliz hiicresinde
belirgin bir akim artigi yoktur. Ancak bu potansiyelden sonra (10 V) hizli bir akim
artisi  olusmaktadir. Bu nedenle anodizing islemi 2 farkh potansiyelde
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gerceklestiriimistir. Bunlardan biri belirgin akim artigi gdézlenen 15 volt, digeri ise 30
volttan itibaren geri donlste de ayni 30 volta giderkenki degisimin gdzlendigi 25
volttur. Bu nedenle galisma 15V ile baslatilip, daha sonra 25 V da yapilmistir.
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Akim yogunlugu (Alcm2)

(0]
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Sekil 3. Aluminyumun, 0,4 M H,SO, + 0,15 M H,C,0, 2H,0 (1,89 g/100ml)
¢cOzeltisindeki akim yogunlugu - potansiyel degisimleri

Ayrica Sekil 2 ‘de gorulen deney diizenegine 0-120 dk sure ile 15 V sabit
potansiyel uygulanmistir. islemin ilk bes dakikasinda 15 V potansiyele ulastiktan
sonra (Sekil 4.a.), 120 dakika boyunca potansiyel sabit tutulmustur (Sekil 4.b.).
Sekil 4.a’da goéruldigu gibi uygulanan potansiyel artiginda sisteme ait akim
yogunlugu da artmaktadir ve ilk 5 dakika sonunda 15 V potansiyele ulasildiginda
akim yogunlugu degeri 1,02.10° A / cm? olmaktadir. Bu potansiyel degeri sabit
tutulup zamanla akim yogunlugundaki degisim gozlendiginde; ilk 3 dakika boyunca
akim yogunlugunda dusus gézlenmektedir. 5. dakikadan itibaren akim yogunlugu
degerlerinde artis gézlenmekle birlikte bu artis ¢ok yiksek bir degerde degildir. 15
V icin vyapilan calismada akim yogunlugu dedgerlerinde belirgin bir artig
gorilmemektedir. 120. dakikaya kadar akim yodunlugu degerleri genellikle sabit
kalmakla birlikte ¢ok kiguk artiglarda gdzlenmistir. Bu nedenle 15 V icin yapilan
¢alismalarda sure 20 dakikadan degil de 25 dakikadan baslatimis ve g¢alisma
suresi 25, 30, 45 ve 60 dakika olarak tespit edilmistir.
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Sekil 4. Aluminyumun 0,4 M H,SO, + 0,15 M H,C,0,. 2H,0 (1,89
g/100ml) elektrolit ¢ozeltisinde ilk bes dakika boyunca akim yogunlugu -
potansiyel degisimleri (a). 15 V potansiyelde akim yogunlugunun zamanla
degisimleri (b).

Sekil 2'de gorilen deney dizenegdine uygulanan akim-potansiyel ve zaman

degisimleri Sekil 5'de verilmistir. islemin ilk bes dakikasinda 25 V potansiyele kadar
akimdaki degisimleri (Sekil 5.a.) ve 25 V sabit potansiyelde zamanla dedisen akim
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degerleri verilmistir (Sekil 5.b.). Sekil 5.a’da goruldigu gibi, uygulanan potansiyel
artiginda sisteme ait akim yogunlugu da artmaktadir ve ilk 5 dakika sonunda 25 V
potansiyele ulasildiginda akim yogunlugu degeri 1,633.10° A / cm? olmaktadir. Bu
potansiyel degeri sabit tutulup zamanla akim yogunlugundaki degisim
goézlendiginde; ilk 4 dakika boyunca akim yogunlugu degismemektedir. 5.
dakikadan itibaren akim yodunlugu degerleri 60. dakikaya kadar surekli
artmaktadir. 60. dakikadan sonra ise 120. dakikaya kadar sirekli dusus
gbzlenmigstir. 25 volt sabit potansiyel altinda sistemin 60. dakikadaki akim
yogunlugu degeri 7,8.10° A/ cm?iken 120. dakikadaki akim yogunlugu degeri 6,7
.10 A / cm? olmaktadir (Sekil 5.b).
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Sekil 5. Aluminyumun 0,4 M H,SO, + 0,15 M H,C,0, 2H,0 (1,89 g/100 ml)
elektrolit c¢ozeltisinde ilk bes dakika boyunca akim yogunlugu -
potansiyel degdisimleri (a). 25 V potansiyelde akim yogdunlugunun
zamanla degisimleri (b).

Bu sebeple farkli uygulama sirelerinde olusturulan anodik oksitlerin
dayanimlarini belirlemek, en uygun anodizing zamaninin tespit edilmesi amaciyla,
22+2 °C sicaklikta %3,5 NaCl g¢ozeltisinde aluminyum elektrot ve farkli sirelerde
anodizing islemi uygulanarak anodik oksit ile kaplanan elektrotlara ait agik devre
potansiyelleri (Eocp), Nyquist ve Bode egrileri, polarizasyon direncgleri (Rp) ve
akim- potansiyel egrileri elde edilmigtir.

Cizelge 1. %3,5 NaCl igerisinde, acik devre potansiyelinde 15 V icin elde edilen
Nyquist ve Bode Egrilerinden belirlenen polarizasyon direncleri

Anodizing Islem | Rp Q 10°
Sireleri / dk

0 2,477

25 12,690
30 3,139

45 5,626

60 17,014
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Sekil 6. %3,5 NaCl igerisinde ¢iplak aluminyum (a), farkli sirelerde 25 dk(b),
30 dk (c), 45 dk(d), 60 dk (e) 15 V'da anodizing uygulanan galisma
elektrotlari icin Nyquist ve Bode egrileri
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Cizelge 2. %3,5 NaCl igerisinde, 25V icin acik devre potansiyelinde elde edilen
Nyquist ve Bode Egrilerinden belirlenen polarizasyon direngleri

Anodizing Islem

Siireleri / dk Rp Q 10°
0 2,477

20 7,995

25 10,305
30 11,074
45 15,826
60 6,220

Cizelge 1'den de gorildigi gibi en ylksek direng degeri, 60 dakika
anodizing uygulanan aluminyum elektrota aittir.60 dakika anodizing uygulanan
elektrotta diren¢ degeri ~ 6,87 kat artmistir. Bu nedenle 15 V potansiyel
uygulanarak yapilan anodizing islemi igin en uygun sure, 60 dakika olarak
belirlenmistir.

Cizelge 2'den de gorildigu gibi en yiksek direng degeri, 25 ve 45 dakika
anodizing uygulanan aluminyum elektrota aittir. Direng¢ degerleri sirasiyla ~4,16 ve
~6,39 kat artmistir. Fakat kaplamanin kisa slirede gergeklesmesi ve ekonomik
nedenler g6z 6nudne alindiginda kaplama suresi 25 V potansiyel dederi icin 25
dakika olarak belirlenmistir.
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Sekil 8. %3,5 NaCl ¢ozeltisinde, aluminyum ve 25 dk (a), 30 dk (b), 45 dk (c), 60
dk 15V potansiyel uygulanarak anodizing islemiyle elde edilen Al,O3’ e ait
akim-potansiyel egrileri.
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Sekil 8 incelenerek, aluminyum ile farkh slrelerde anodizing uygulanan
aluminyum elektrotlarin akim-potansiyel egrileri kiyaslandiginda; anodik ve katodik
akim degerlerinin anodizing islemi uygulanan elektrotlarda azaldi§i ve korozyon
potansiyellerinin daha soy potansiyellere kaydigi gérilmustur.

A A

logA/l
&
logA/l

logA/l
logA/l

logA/l

t]

Sekil 9. %3,5 NaCl g:é')zeItEisinde, alumvinyum ve 20 dk (a), 25 dk (b), 30 dk (c), 45
dk (d) , 60 dk (e) 25 V potansiyel uygulanarak anodizing islemiyle elde
edilen AlL,O3’ e ait akim-potansiyel egrileri.

Sekil 9 incelenerek, aluminyum ile farkh slrelerde anodizing uygulanan
aluminyum elektrotlarin akim-potansiyel egrileri kiyaslandiginda; anodik ve katodik
akim degerlerinin anodizing iglemi uygulanan elektrotlarda azaldigi ve korozyon
potansiyellerinin daha soy potansiyellere kaydigi goéralmustir. Korozyon
potansiyellerinde en fazla kayma, 20 ve 25 dakikalik anodizing uygulamalarina tabi
tutulan aluminyum elektrotlarda goralirken, 30, 45 ve 60 dakikalik iglemlerin
ardindan elektrotlarda belirgin bir kayma gériilmemektedir.
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Sonuglar ve Oneriler
1. Ciplak ve anodizing uygulanmis aluminyum elektrotlarin %3,5 NaCl ¢ozeltisi
icerisinde, AC impedans teknigi ile agik devre potansiyelinde, atmosfere agik
kosullarda, Nyquist ve Bode egrileri elde edilmis ve bu egrilerden polarizasyon
direngleri belirlenmisgtir.

v" Anodizing islemi uygulanan aluminyum elektrotlarin polarizasyon direngleri,
ciplak aluminyuma kiyasla artmistir. Farkh potansiyel degerleriyle
calisiimistir.15 V potansiyel uygulandiginda; farkli anodizing sureleri
arasinda en yuksek direng, 60 dakikalik anodizing islemi uygulanan
aluminyuma aittir. 25 V potansiyel uygulandiginda; farkli anodizing sureleri
arasinda en yuksek direng, 25 dakikalik anodizing islemi uygulanan
aluminyuma aittir. Farkli sicakliklarda (oda kosullari,30°,35°40°50°C),
farkli surelerde (25,30,45,60dk) anodizing islemi uygulanan aluminyum
elektrotlarin polarizasyon direngleri kiyaslandiginda, en yuksek degerin
oda kosullarinda, 25 dakika boyunca anodizing islemi uygulanan elektrota
ait oldugu gériilmektedir (Al 2,42.10* Q, Al,O4/ 57,5. 10* Q).

2. Ciplak ve anodizing uygulanmis aluminyum elektrotlarin %3,5 NaCl ¢ozeltisi
icerisinde, acik devre potansiyellerinden £10 mV potansiyel araliginda elde edilen
lineer polarizasyon direngleri belirlenmisgtir.

v Elde edilen bulgular ile Nyquist egrilerinden belirlenen polarizasyon
direngleri birbiriyle uyumlu sonuglar vermistir.

3. %3,5 NaCl cdzeltisi icerisinde ciplak ve anodizing uygulanmis aluminyum
elektrotlarin akim potansiyel egrilerinden elde edilen sonugclara gore;

v' Anodizing iglemleri uygulanan aluminyumun elektrotlarin korozyon
potansiyelleri daha soy potansiyellere kaymistir (Al/ -1.245 V, Al,Os/-
0,611V). Anodik ve katodik akim degerleri azalmistir (~10* kat).
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