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1010 CELIGI UZERINE ELEKTROSPREY YONTEMI iLE KAPLANAN
NANO-ALUMINA KAPLAMALARIN ASINMA DAVRANISI

OzZET

Genellikle AISI 1010 ¢eligi gibi %0, 2 den diisiik karbona sahip gelik tiirleri yap:
malzemesi olarak birgok endiistride levha ve profil gibi elemanlar da kullanilmak-
tadir. Metal malzemelerin korozyon ve aginma hassasiyeti nedeni ile son yillarda
sert seramik malzemeler ile kaplanarak servis dmiirlerinin uzatilmasi 6nem arz et-
mektedir. Bu kaplamalar sayesinde ¢izilme, aginma vb., direngleri arttirilarak daha
uzun 6miirli kaplanmis gelik tiriinlerin de tretilmesine olanak saglanmaktadir. Bu
¢alismada aginma direncini arttirmak icin altlik malzemesi olarak kullanilan AISI
1010 geligine elektro sprey biriktirme yontemi (ESD) kullanilarak nano-aliimina
kaplama islemi yapilmigtir. Kaplama iglemi sonrasinda yaklagik 1000 °C sicaklikta
3 saat sinterlenen nano-aliimina kaplanmis ¢elik numuneler ¢izilme (scratch) tes-
tine tabi tutulmustur. 2, 5, 7, 10 N yiikler altinda 3D yaziciya monte edilen uglarla
yapilan ¢izilme testinde 7N yiik altinda gozle goriilebilir bir deformasyona rastlan-
mamustir. Bununla beraber yapilan farkli kaplama parametreleri sonucunda olugan
¢izik derinlikleri degerlendirilerek optimum kaplama parametresi degerleri 25 kV
0,8 ml/dk. olarak tespit edilmistir. 19.3 kV ve 0,5 ml/dk parametlerinde yapilan
kaplama sonucunda sinterleme iglemi sirasinda olusan ¢atlaklar incelenmistir
ve bu kaplama parametrelerinde 1000 °C sicakliga 50 dkidan daha uzun bir siire
¢ikilabildiginde, ¢atlaklarin 6nlenebilecegi gozlemlenmistir. Sonug olarak, kapla-
ma islemine bagli olarak kaplanmis celik altlik numunesinde aginma direncinin
arttig1 ve diigiik parametreli kaplamalara oranla 4 kattan daha az asinma derinligi
olustugu tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler: AISI 1010 ¢eligi, nano-aliimina, ¢izilme testi, asinma diren-
ci, elektrosprey, biriktirme yontemi

WEAR-BEHRAVIOR OF NANO-ALUMINA COATINGS ON 1010 STEEL WITH
ELECTROSPRAY METHOD

ABSTRACT

Generally, steel types with less than 0.2% carbon, such as AISI 1010 steel, are
used as structural materials in many industries, such as plates and profiles. Due
to the corrosion and wear susceptibility of metal materials, it is important to ex-
tend their service life by coating them with hard ceramic materials in recent years.
Thanks to these coatings, it is possible to produce coated steel products with a
longer life by increasing their resistance to scratches, abrasion, etc. In this study,
nano-alumina coating process was performed on AISI 1010 steel, which is used as
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a substrate to increase wear resistance, by using electro-spray deposition method
(ESD). After the coating process, nano-alumina coated steel samples, which were
sintered for 3 hours at a temperature of approximately 1000 °C, were subjected to
the scratch test. In the scratch test performed with the tips attached to the 3D print-
er under 2, 5, 7, 10 N loads, no visible deformation was observed under 7N load. In
addition, the scratch depths formed as a result of the different coating parameters
were evaluated and the optimum coating parameter values were determined as 25
kV 0.8 ml/min. Cracks formed during the sintering process as a result of coating
at 19.3 kV and 0.5 ml/min parameters were investigated and it was observed that
cracks can be prevented when the temperature of 1000 °C can be maintained for
more than 50 minutes in these coating parameters. As a result, it was determined
that the wear resistance of the coated steel substrate increased due to the coating
process and the wear depth was 4 times less than the low parameter coatings.

Keywords: AISI 1010 steel, nano- alumina, scratch test, wear resistance, elektro-
spray deposition method

One ¢ikanlar

o Celik ylizeylerin ESD y6ntemi kullanilarak kaplanmasi

« Kolloidal ¢ozelti hazirlanmasi

o Kaplama malzemesi olarak nano boyutlu aliimina (Al203) seramik
tozu kullanilmas:

o Kaplanan numunelerin ¢izilme (Scratch) testi ile aginma direncinin
incelenmesi

1. GIRiS

Metal malzemeler mekanik 6zelliklerinden dolay: stirtiinme, asinma ve gizilme
gibi durumlarin bulundugu bazi servis sartlarinda veya iiretim asamalarinda ba-
zen yeterli olmamaktadirlar. Cesitli ylizey islemleri ile bu 6zelliklerin gelistirilebil-
mesi mimkiin olmaktadir [1]. Celik gibi metaller sagladig: tistiin 6zelliklerinden
dolayi endiistride ¢ogunlukla tercih edilen malzeme siniflarindandir.

Seramik kaplamalar sahip olduklari yiiksek 1s1l, mekanik, kimyasal ve elektrik-
sel ozellikleri sebebiyle son zamanlarda bir¢ok endiistriyel alanda kullanilmaya
baglanmustir. Fakat seramik malzemelerin tiretim maliyetlerinin yiiksek olmasi,
bu malzemelerin kullanimlarini maliyet agisindan kisitlamaktadir. Seramik malze-
melerin kaplama malzemesi olarak kullanilmasi daha diigiik maliyetle arzu edilen
ozelliklere sahip triinlerin elde edilmesini saglayabilmektedir [2]. Fakat bu nokta-
da da yine tiretim maliyetleri bagka agidan 6nem arz edebilmektedir. Ciinkii kapla-
ma teknolojileri yiiksek teknolojilerdir ve bu alanda kullanilan cihazlarin da mali-
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yeti oldukga yiiksektir. Ancak bir¢ok seramik malzeme i¢in, birgok farkli kaplama
yontemi bulunmaktadir. Seramik kaplamalarin bityiik bir bolimt CVD, PVD, 1s1l
puiskiirtme, sol-jel ve HIP vb., yontemler ile tiretilmektedir [3-6].

Bu ¢alismada kaplama yontemi olarak ESD (elektrosprey biriktirme) kul-
lanimigtir. ESD yontemi, kolloidal olarak kararli siispansiyon halindeki nano sera-
mik partikiillerin direkt olarak altlik yiizeyine elektrik alanla beraber puskiirtiilerek
yapilan kaplama teknigidir. ESD'nin en biiytik avantajlar1 kolay ve ucuz deney
diizenegi kurulumu, yiiksek kaplama verimi, kaplama kalinliginin ve mikro
yapisinin kontroliiniin kolaylikla yapilabilmesidir. Elektrosprey yontemi son yillar-
da nanoteknoloji alaninda ¢ok ¢esitli uygulama alanlar1 bulmustur. Mikrofilm ve
nanofilm biriktirme, piiskiirtme ile sekillendirme ve dogrudan yazma, elektroen-
kapsiilasyon ve mikropartikiil/nanopartikiil tiretimi vb. tek adimli, kolay uygula-
nabilirdir. Ucuz bir yontem olan elektro-ptiskiirtme yontemi kullanilarak, mikro-
metre veya nanometre boyutunda ve diisiik polidispersiteye sahip damlaciklar elde
edilebilmektedir [7].

Bu caligmada altlik malzemesi olarak kullanilan AISI 1010 karbon geligi, %
0,10 karbon igerigine sahip diiz karbonlu bir ¢eliktir. Bu ¢elik nispeten distik
mukavemete sahiptir, ancak mukavemeti arttirmak i¢in su verilebilir ve temper-
lenebilir. AISI 1010 karbon ¢eliginin 6zellikle soguk ¢ekilmis ve soguk islenmis
durumda iglenebilirligi oldukea iyi ve stinektir. Bu ylizden geleneksel yontemlerle
kolayca sekillendirilebilir [8].

Altimina sert bir refrakter malzeme ve korozyona dayanikl: iyi bir izolasyon
malzemesidir. Alimina (Al203) seramik kaplamalar yiiksek aginma direnci
beklentisinin bulundugu farkli sanayi ve Ar-ge uygulamalarinda biiytik bir ¢alis-
ma yelpazesine sahiptir [9-11]. Ozellikle asinma direncinin arttirilmasinda ve ko-
rozyona hassasiyetin azaltilmasinda alumina seramik kaplamalar bir¢ok endiistri-
yel alanda baslica kullanilan malzemelerdendir [12].

Cizilme testi, 6zellikle kaplama sistemlerinin yapisma kuvvetini degerlendirmek
i¢in en yaygin sekilde kullanilan bir test teknigidir. Bu test, kaplama yiizeyine
stirekli artan bir yiikiin, sert bir metal veya elmas kiiresel ug ile uygulanmas: sek-
linde yapilmaktadur. Yiizeyin ¢izilmesi, kaplamanin bozulmasina, elastik ve plastik
deformasyonun artmasina neden olmaktadir. Ancak elde edilen sonuglar, kaplama
kalinlig1, kaplama maddesinin mekanik ozellikleri, araytlizey baglanma dayanimi,
¢izilme hiz1 ve uygulanan test kosullar1 gibi cesitli faktorlerden etkilenmektedir.

Bu ¢alisma kapsaminda AISI 1010 ¢eligi althik malzeme olarak kullanilmis ve
tizerine elektrosprey kaplama yontemi kullanilarak nano-Al203 toz biriktirilm-
istir. Elde edilen kaplanmis numunelerin ylizeyine aginma-scracth testi uygulan-
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mis ve kaplama yiizeyi optik mikroskop ile incelenmistir. Celik malzeme yiizeyinin
tribolojik ozelliklerinin gelistirilmesi amaglanmustir.

2. MATERYAL VE YONTEMLER

Altlik malzemesi olarak AISI 1010 karbon ¢eligi kullanidmistir. Kimyasal
bilesimi Tablo 1.de verilmistir. Celik altlik numuneleri ¢elik levhadan 1cm2’lik nu-
muneler kesilerek elde edilmistir ve etanol ile kaplama isleminden hemen 6nce
temizlenmigtir. Kesim islemi giyotin kullanilarak yapilmigtir. Deneylerde kul-
lanilan althk numuneler Sekil 1(a)da gosterilmistir. Kaplama malzemesi olarak
ticari olarak tedarik edilen 70 nm alt1 nano-Al203 seramik toz kullanilmigtir. Ele-
ktrosprey yonteminde kullanilmak tizere kolloidal siispansiyonlar 30 ml. etanol ve
1 gr agirhgindaki seramik toz kullanilarak hazirlanmigtir. Karisim stispansiyonu
ilk olarak ultrasonik karistirici ile dagitilmistir daha sonra manyetik karistirici kul-
lanilarak 25 rpm hizda oda sicakliginda 1 saat boyunca karistirilmistir. Kolloidal
karisim stispanyonu Sekil 1(b)de gorillmektedir.

Tablo 1. AISI 1010 geligi kimyasal bilesimi

Sekil 1. (a) AISI 1010 karbon ¢eligi altlik numunesi (b) etanol ve nano-Al203

¢ozelti karigimi

Element fgerik (%)
Fe 99.18-99.62
Mn 0.30-0.60
S <0.050
P <0.040
C 0.080-0.13
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Hazirlanan kolloidal ¢ozeltiler 5 ml hacime sahip siringa ile ¢ekildikten sonra
elektrosprey cihazina yerlestirilmistir. Althk numuneleri 2%serli olacak sekilde 15
dk. siireyle elektrosprey cihazinda kaplamaya alinmustir. {lk iki numune 0.50 dk/ml
¢ozelti puskiirtme hizinda ve 19.3 kV voltaj esliginde kaplanmuis, diger 2 numune
ise aynu siireyle 0.80 dk./ml ¢ozelti piiskiirtme hizinda ve 25 kV gerilim esliginde
kaplanmustir. Elektrosprey biriktirme iinitesinin sematik gosterimi ve numuneler-
in kaplanma stireci sirasiyla Sekil 2(a) ve (b)de verilmistir.

Sekil 2. Elektrosprey kaplama iinitesi: (a) Sematik gosterim, (b) Kaplama stireci
(19,3 kV ,0,5ml/dk)

Tim numuneler 1000 °Cde 3 saat boyunca 10-2 Pa basingta Nevola Marka
firinda vakum altinda sinterlenmigtir. Sinterleme asamasinda 1000°C sicakliga 50
dk. stirede ¢ikilmistir. Daha sonra 3 saat boyunca 1000°C sicaklikta tutulmustur.
Bu siire¢ boyunca 600°C, 900°C ve 1000°C sicakliklarinda 20’ser saniye boyunca
numunenin bulundugu ortam vakuma alinarak sinterlenmistir.

Kaplanmig numuneler 3D yaziciya monte edilen u¢ kisim ile 2N, 5N, 7N ve
10N yiik altinda ¢izik atilarak aginma testine tabi tutulmustur. Cizilme testi analizi
Sekil 3’te gortilmektedir. Cizilme testi sonrasi numuneler optik mikroskop altina
yerlestirilerek ¢izik kisimlar1 ve olusan hasarlar incelenmistir.

Sekil 3. Cizilme Testi Goriintiisii
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3. BULGULAR VE TARTISMA

Elektrosprey biriktirme yontemi ile 25 kV ve 0.8 dk./ml parametrelerinde kapla-
nan numunelere 2, 5, 7 ve 10 N'luk kuvvetler uygulanarak yapilan cizilme testi so-
nucunda olugan cizikler optik mikroskopta incelenmistir. Sekil 4(a)da goriilduigi
tizere 2 ve 5 N altinda kayda deger ciziklerin olusmadig1 goriillmiistiir. Fakat 7 N
yiik altinda olugan giziklerin 10 N'da olusan ¢iziklere kiyasla daha derin oldugu ve
hatta 10 N’a kiyasla bazi bolgelerde 4 katindan fazla derinlik olustugu tespit edilm-
istir. Sekil 4(b)” de goriildiigii tizere 7 N yiik uygulanarak yapilan ¢izilme testinde
olusan ¢izik dogrultusunda yaklasik derinlik boyu 7.26 pm olarak ol¢tilmiistiir. Bu
sonuglar dogrultusunda diisiik karbonlu bir ¢elige yapilan kaplama sonucu ¢eligin
aginma ve ¢izilmeye karsi direncinin artti$1 ayn: zamanda kaplama sayesinde daha
sert bir yiizeye sahip oldugu gortlmiistiir. 25 kV ve 0.8 dk./ml parametrelerinde
yapilan kaplamanin optimum bir kaplama oldugunu ve herhangi bir hataya rastl-
anmadi$1 gorilmistir.

Sekil 4. Nano-aliimina Kaplama Goriintisit (25 kV, 0.8dk/ml) (a) Kaplanmis
yiizey, (b) 7N cizilme test sonrasi olusan ¢izik goriintiisii

Elde edilen kaplamalarda sinterleme nedeniyle olusan, kaplama ile yiizey ar-
asindaki baglanma hatalarindan dolay: olusan ¢atlaklar tespit edilmistir. Burada
olusan catlaklarin elektrosprey cihazinin piiskiirttiigii kolloidal ¢ozeltinin tam
olarak homojen dagilmamis olmasindan kaynaklanabilecegi diisiiniilmektedir.
Sekil 5(a) ve (b)de sirasiyla 25 kV ve 0.8 dk./ml ve 19.3 kV ve 0.5ml/dk. kaplama
parametrelerinde olugan ¢ozelti piiskiirtme esnasinda konik jet goriiniimii ver-
ilmigtir. Sekil 5(b)de 19.3 kV, 0.5 ml/dk. parametrelerinde piiskiirtiilen ¢ozeltinin
siringa ucunda olusturdugu piiskiirtme alani gériintisiiniin 25 kV, 0.8 ml/dk.
parametrelerinde piiskiirtillen ¢ozeltinin goriintiisiine kiyasla daha zayif oldugu
goriilmektedir. Buradaki gézlem 1s1ginda Sekil 5(a)da verilen kaplama parem-
etrelerinde elde edilen kaplamalarin daha iyi bir sekilde tiim yiizeyi kapladig1
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gorulmistir. Cevik ve Giirbliz ¢aligmalarinda uygulanan elektrik alaninin, akis
hizinin, biriktirme zamaninin, altlik sicakliginin ve giringa ile altlik arasinda ki
uzakligin biriktirilen kaplamalarin mikroyapisini etkiledigini ortaya koymuslardir
[13]. Bunlar arasinda biriktirme siiresi ve akis hizi, altlik tizerinde biriken katmani
belirlemek i¢in gerekli ana parametrelerdir. Biriktirme siiresi ve akis hizi digiik
oldugunda, birkag s1vi damlasi alt tabakaya taginir. Bunun sonucunda, hizli ¢6ziicii
buharlasmasi nedeniyle alt tabaka tamamen kaplanamaz. Akis hizindaki artig daha
fazla sivi damlaciklarinin althiga ulasmasini saglar. Boylece yavas kuruma hizindan
dolayi alt tabaka tizerinde daha biiytik miktarda partikiil birikecektir [14-15]. Ay-
rica sinterleme agamasindaki sicaklik artis hizindan dolay: olusan ani 1sinma ve
oda igerisinde olugan ani basing artis1 nedeniyle de ¢atlaklarin olugma ihtimalin-
in g6z ard1 edilmemesi gerekliligi de 6n plana ¢ikmaktadir. Sekil 6(a) ve 6(b)’ de
sirastyla 19.3 kV ve 0.5ml/dk. kaplama parametrelerinde elde edilen numunelerin

sinterleme sonras1 ylizey goriintiisii ve olusan ¢atlak goriintiisii verilmistir.
Sekil 5. ESD cihazinda nano-aliimina kaplama parametrelerinde igne ucunda

olusan ¢ozelti bulutu olusumu (a) 25 kV, 0.8dk/ml, (b) 19.3 kV, 0.5ml/dk.
Sekil 6. Nano-Aliimina Kaplama Goriintiisii (19.3 kV, 0.5ml/dk.) (a) Kaplan-
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mis yiizey, (b) sinterleme sonrasi olugan gatlak goriintiisii

Mikroyapi ve ¢izik test analizleri sonucunda 19.3 kV ve 0.5ml/dk. paramet-
relerinde yapilan kaplamaya oranla 25 kV ve 0.8dk/ml parametlerinde yapilan
kaplamanin hasarsiz bir goriintii olugturdugu goriilmektedir. 19.3 kV ve 0.8 ml/dk.
parametlerinde elde edilen kaplama yiizeylerine 10 N kuvvet altinda yapilan ¢izik
testinde olugan derinlik 25 kV ve 0.8ml/dk. parametrelerinde yapilana oranla daha
belirgin oldugu i¢in, bahsi gecen parametrelerde elde edilen kaplamalarin daha
zayif aginma direncine sahip oldugu gozlenmistir. Ciinkii yaklagik 7 um'ye oranla
daha derin cizikler olugsmustur. (Sekil 7a ve b). Bu olusan derin c¢izikler ve ¢izik
boyutlar: sirasiyla Sekil 8(a) ve (b)de verilmistir. Bu sonuglara gore 19.3 kV ve 0.8
ml/dk. parametlerinde elde edilen kaplama yiizeylerine 10 N gii¢ altinda yapilan
¢izik testinde olugan derinlikler 16 ile 32 pm arasinda degismektedir.

Sekil 9 19.3 kV ve 0.5ml/dk. parametrelerinde yapilan kaplama goriintiileri
(a) ¢izik derinligi, (b) ¢izik derinligi boyutlar
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Kaplamanin yapilmadigi ve yapildig: yiizeylerin Elektron mikroskop (SEM)
goruntileri Sekil 10da verilmektedir. Sekilde de anlasildig: tizere kaplama yapilan
yiizeyin kaplamasiz ylizeye oranla daha yogun bir yap: gosterdigi ve kolloidal
¢Ozeltinin ylizeye iyi bir yapisma gosterdigi goriilmektedir. Ayrica Sekil 11°de
yiizeyde yogun kaplama goriintiisii bulunan 25 kV, 0.8dk./ml numuneye tane-
lerin elektrostatik dagilma kontrolii hakkinda bilgi veren Zeta potansiyel 6l¢iimii
yapilmigtir. Sekil 11% gore Zeta potansiyeli yaklagik -50mV olup, seramikler i¢in
kararlilik deger +30mV olmasi gereklidir. Olgiilen deger bu degerlerin ¢ok iistiinde
oldugu i¢in hazirlanan kaplama soliisyonu kararli bir gekilde altlik yiizeyine kapla-
nabilmistir sonucuna varilmistir.

Sekil 10. (a) Kaplanmamis numune (b) Kaplanmis 25 kV, 0.8dk./ml numune
SEM goriintiisii

Total Counts

= 4 N

-200 -100 0
Zeta Potential (mV)

Sekil 11. Kaplanmis 25 kV, 0.8dk./ml numunede Zeta potansiyel 6l¢iim grafigi
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4. SONUCLAR

AISI 1010 karbon celiginin yiizeyinin aginma direncinin arttirilmasi ve met-
allerdeki korozyona hassasiyetin giderilmesi amaci ile nano-aliimina ile elek-
trosprey biriktirme yontemi kullanilarak kaplanmigtir. Yapilan ¢alismalar sonu-
cunda ¢izilme testlerine tabi tutulan tim kaplanmis numunelerin yiizey yapisi
incelendiginde homojen kaplamalarin olustugu gézlenmistir. Elektrosprey kapla-
ma parametreleri karsilastirildiginda 25 kV 0.8 ml/dk. parametreleri ile yapilan
kaplamalarin ¢izilme testinde daha iyi bir sonug verdigi ve ¢izilmeye daha direngli
oldugu goriilmiistiir. Nano-aliimina kaplama sayesinde asinma direncinin arttig1
gozlemlenmistir. Bununla beraber yapilan ¢izilme testi analizlerinde 7 N yiik al-
tinda uygulanan yitiklerde (2N ve 5N) gozle goriilebilir bir deformasyona rastlan-
mamuigtir. 7N ve 10 N kuvvet altinda yapilan testlerde ise 19.3 kV ve 0.5ml/dk. par-
ametreleriyle yapilan kaplamaya kiyasla 25 kV 0,8 ml/dk. parametrelerinde yapilan
kaplamalarda bazi bélgelerde 4 kattan fazla ¢izik genisliginin olustugu goriilmistiir.
Buna dayanarak optimum kaplama parametresi olarak 25 kV ve 0,8ml/dk. belir-
lenmigstir. Uygulanan sinterleme sonucunda 19.3 kV ve 0.5ml/dk. parametreleri
ile kaplanan numunelerdeki olusan ¢atlaklar sinterleme igleminde 1000°C, 50 dk.
yerine daha uzun stireler esliginde ¢ikilarak ani 1s1 degisimi olmadan ¢atlak olusu-
munun da 6nlenebilecegi ongodriilmektedir. Elektrosprey kaplama yontemi ile bu
tiir kaplamalarin daha az maliyet ile yapilabilecegi ortaya konmustur. AISI 1010
gibi celiklerin bu tiir kaplamalar ile ¢izilme direnci gibi asinma 6zelliklerinin art-
tirilmast ile yap1 ve makine pargalarinda kullanimlarinda daha uzun 6miirli ola-
bilmeleri saglanabilecektir.
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