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Oz

Anodik oksidasyon islemi aliiminyum, tantalyum, titanyum, molibden vb. metal ve alasimlarinin yiizey ozelliklerini geligtirmek ve
boylece bu metallerden firetilen parcalarin servis dmiirlerini arttirmak i¢in yaygin bir sekilde kullanilan bir yiizey islemidir. Cok farkli
tiirlerde ve kosullarda yapilan anodik oksidasyon isleminin bir tiirii de iki asamali anodik oksidasyon islemidir. Tki asamali anodik
oksidasyon islemi, aliiminyum gibi uygun bir metal yilizeyinde siirekli bir tabaka olusturarak korozyon direncini arttirma gibi bircok
yiizey Ozelligini gelistiren bir islemdir. Tek asamali anodik oksidasyona gore daha diizenli bir por dizilimine sahip olan iki asamali
anodik oksidasyon isleminde, nanoteknoloji uygulamalar1 ¢ok hizli bir gelisim gdstermis ve bununla beraber gesitli nano-tiipler ve
nano-tellerin potansiyel iretimleri yapilmaktadir. Bu calismada, saf aliiminyum yiizeyinde iki asamali potansiyostatik anodik
oksidasyon islemi incelenmistir. Bu amagla elektrolitik olarak parlatilan numuneler 0,3 M oksalik (CoH204) asit ¢ozeltisinde 40 V
sabit gerilim degerinde farkli siirelerde anodize edilen numuneler 0,1 M fosforik (H3PO4) asit ¢ozeltisinde por genisletme islemine
tabi tutulmustur. Sabit gerilim degerinde yapilan anodik oksidasyon iglemleri sirasinda elde edilen akim yogunlugu siire grafikleri
anodik oksidasyon igleminin tekrarlanabilirligi acisindan dnem arz etmektedir. Farkli siirelerde (0, 30 ve 60 dakika) yapilan por
genisletme isleminden sonra elde edilen gdzenekli yapidaki anodik aliiminanin homojenligi ve ortalama por ¢aplar1 gibi 6zellikleri
ylizeyden yapilan SEM analizleriyle incelenmistir. Yapilan incelemeler sonunda artan por genigletme siiresine bagli olarak por
dizilimlerinin diizgiinlestigi ve por caplarinmn arttig1 tespit edilmistir. Islemlerin arzu edilen sekilde yapilmasina bagli olarak farkli
boyutlara sahip nanotellerin/tiiplerin tiretimi, istenilen diizgiin ve homojen nanoyapilar seklinde gerceklestirilebilecektir.

Anahtar Kelimeler: Tki asamali anodik oksidasyon, Por ¢aplari, Por genisletme, Saf aliiminyum.

Investigation of the Effects of Pore Widening Times on Oxide Pores
on Pure Aluminum in Two-Step Anodic Oxidation Process

Abstract

An anodic oxidation process is a commonly used for surface treatment to improve the surface properties of the metals and their alloys
such as aluminum, tantalum, titanium, molybdenum etc. and thereby increase the service life of the specimen parts produced from
these metals. A type of anodic oxidation process with different types and conditions is made in the two-step anodic oxidation process.
The two-step anodic oxidation is a process that improves several surface properties, such as increasing the corrosion resistance by
forming a continuous layer on the surface of a suitable metal such as aluminum. In a two-step anodic oxidation process, which has a
more regular pore array than one-step anodic oxidation, nanotechnology applications have been rapidly developing and with the
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potential production of various nano-tubes and nano-wires. In this study, the two-step potentiostatic anodic oxidation process on pure
aluminum surface was investigated. For this purpose, electrolytically polished samples were anodized at 0.3 M oxalic (C,H,O4) acid
solution at 40 V constant voltage for different times and were subjected to pore expansion in 0.1 M phosphoric (H;PO.) acid solution.
The current density time graphs obtained during anodic oxidation processes at constant voltages are important for the reproducibility
of the anodic oxidation process. The properties of the anodic alumina in the porous structure obtained after pore expansion at different
times (0, 30 and 60 minutes) and the average pore diameters were examined by SEM analysis. After the surface investigations, it has
been determined that pore arrays become smooth and pore diameters increase depending on an increase in pore widening time. The
fabrication of nanowires/tubes with different sizes can be carried in the form of homogeneous nanostructures depending on the
desired operation.

Keywords: Pore diameters, Pore widening, Pure aluminum, Two-step anodic oxidation.

1. Giris

Nanoteknoloji en hizli gelisen bilim dallarindan biri olmakla beraber son yillarda gelisimini siirekli devam ettirmektedir.
Nanoteknolojnin uygulama alanlarindan biri de nano-tiipler/teller gibi 6zel yapili malzemelerin imalatidir. Bu nano boyuttaki
malzemeler, manyetik, fotonik, nano ve mikro elektronik mekanik sistemler (N/MEMS) gibi amaglar i¢in kullanilan cihazlarin
iiretiminde kullanilmaktadir. Nano yapilt malzemelerin sentezi i¢in onerilen ¢esitli hazirlama rotalar1 arasinda, gézenekli mebranlar ve
sablon destekli yontemler, nanoteknolojide yaygin olarak kullanilmaktadir (Masuda & Fukuda, 1995; Zaraska, Sulka, & Jaskuta,
2010). Diizenli por yapisina sahip anodik aliminyum filmler karakteristik olarak, diizenli altigen (bal petegi) hiicre yapisina
sahiptirler ve yiizeye dik olarak biiyiimektedirler. Malzemelerin bu karakteristik 6zellige sahip olmasi, tretimi hedeflenen
malzemelerin istenilen geometride ve son derece diizenli bir sekilde sentezlenmesi igin uygun altliklar olusturmaktadir (Montero-
Moreno, Sarret, & Miiller, 2007; Zaraska et al., 2010).

Altlik olarak en ¢ok tercih edilen metal olan aliiminyumun fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini daha da gelistirmek igin oksitlenmis
kalin ve sert tabakalarin elde edildigi baz1 elektrokimyasal iglemler uygulanmaktadir (Bouchama et al., 2013). Aliiminyumun anodik
oksidasyon islemi, korozyon ve asinmaya kars1 koruma saglamak icin bir ¢ozelti igerisinde dis akim uygulanarak aliiminyumu okside
doniistiirme esasina dayanan bir elektrokimyasal yontemdir (Bouchama et al., 2013; Konno, Utaka, & Furuichi, 1996). Anodik
aliminyum, aliminyumun mekanik ozelliklerini iyilestirmek icin anti-korozif veya dekorasyon kaplamasi olarak kullanirken,
gozenekli anodik aliiminyum, kendiliginden veya biikiimlii diizgiin silindirik gdzenek olarak nanoteknolojide mebran olarak kullanilir
(Han & Shen, 2011). Anodik oksidasyon yontemi, aliminyumun yaninda, magnezyum, niyobyum, titanyum, tungsten ve benzeri
metallere de uygulanmaktadir (Moldovan, Bruj, & Jumate, 2011).

Laboratuvar yapimi gozenekli anodik aliimina filmleri genellikle siilfiirik, oksalik ve fosforik asit ¢ozeltilerinde kendiliginden
diizenlenen iki asamali anodik oksidasyon yontemiyle hazirlanir (Erdogan, Yuksel, & Birol, 2012; Li, Miiller, Birner, Nielsch, &
Gosele, 1999; Moldovan et al., 2011; Zaraska, Sulka, & Jaskuta, 2011). Oksalik asit ¢ozeltilerinde yapilan anodik oksidasyon
isleminde, yaygin olarak kullanilan siilfiirik (H,SO4) asit ¢ozeltilerine gore daha yiiksek gerilim degerlerine ihtiya¢ duyulmaktadir
(Diggle, Downie, & Goulding, 1969; Sheasby, P., & Pinner, 2001). Anodik aliiminyum oksit, nano boyuttaki malzemeleri iiretmek i¢in
yapilan 6n agamadir.

Dogal yiizey oksitlerini temizlemek, yiizeyde bulunan intermetalik bilesiklerin sayisin1 azaltmak ve ylizey piirtizliliigiini
distirmek icin, kimyasal veya mekanik parlatma ve elektrolitik parlatma islemleri anodik oksidasyon oOncesinde yiizeylere
uygulanmaktadir (Montero-Moreno, Sarret, & Miiller, 2007). Anodik oksidasyon isleminde elektrolit ve elektrolitin sicakligl, gozenek
seklini ve boyutunu etkiler. Diisiik sicakliklarda yapilan anodik oksidasyon isleminde, kontrollii gézenek olusumu goézlemlenmektedir.
Elektrolit igerisindeki sicaklik degisimleri, islem goren numunenin gézeneklilik miktarini belirlemektedir (Ilango, Mutalikdesai, &
Ramasesha, 2016).

Anodik oksidasyon isleminin oksitlerin morfolojisine olan etkileri genis ¢apta arastirilmustir. Ik anodik oksidasyon asamasinda
olusan diizensiz aliiminyum oksit tabakasini aliminyumun yiizeyinden uzaklastirmak i¢in ikinci anodik oksidasyon asamasi éncesinde
kullanilan kimyasal daglama iglemi, anodik oksit sablonlarinin morfolojik 6zellikleri i¢in biiyilk 6nem tagimaktadir. Daglama islemi
icin kullanilan en yaygin ¢ozelti fosforik (ag. %6) ve kromik (H>CrOs, ag. %1,8) asit ¢ozeltisidir ve islemin sicakligi genellikle 45 ila
80 °C arasinda degislik gostermektedir. Kimyasal daglama islemi, aliminyum ylizeyini iyilestirir ve ikinci anodik oksidasyon
asamasindan sonra arzu edilen diizenli altigen nano-gdzeneklerin olusturulmasini saglamak igin aliiminyum yiizeyinde yarim kiire
i¢biikey bir yiizey olusturur. Bununla birlikte, kimyasal daglama parametrelerinin oksit morfolojisi {izerinde ciddi etkileri olmasina
ragmen bunun {iizerine gergeklestirilmis ¢aligma sayist sinirhidir (Erdogan et al., 2012). Sabit akim yogunlugu veya sabit gerilim
degeri ile iiretilen poréz oksit filmin gelisimi, siireye karsi akim yogunlugunun veya gerilim degerinin degisimi izlenerek
gozlemlenmektedir. Bu tarz bir inceleme ile deneylerin arzu edilen kosullarda ve standartlarda yapildigini kontrol edilmektedir (Ma,
2010; Sheasby, P., & Pinner, 2001; Sulka, 2008).

Kiigiik boyutlu metalik malzemelerin 6zellikleri (mekanik, elektriksel ve optik vs.) biiyiik hacimli benzerlerine gore belirgin
ozellikleri nedeniyle daha fazla dikkat ¢cekmektedir (Stelmashenko, Walls, Brown, & Milman, 1993). Caplar1 5 um’dan daha kiiglik
metalik nanotellerin/slitunlarin basma ve ¢ekme dayanimlart hakkinda bir dizi rapor yayimlanmistir. Tim durumlarda,
nanotellerin/siitunlarin dayanimi, numune ¢ap1 azaldik¢a artmaktadir. Bu durum boyut etkisi veya “daha kiigiik olan daha gii¢lii”
olgulartyla adlandirilmaktadir. Bu boyut etkisi ilk olarak Uchic vd. (Dimiduk, Uchic, & Parthasarathy, 2005; Uchic, Dimiduk,
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Florando, & Nix, 2004) tarafindan Ni nanosiitunlar iizerine yapilan deneysel ¢aligmalar sonucunda goriilmiis ve daha sonra yiizey
merkezli kiibik (ymk) ve hacim merkezli kiibik (hmk) yapilt metaller izerinde yapilan ¢alismalar ile yogunlagilmistir (Greer, Oliver,
& Nix, 2005; Kiener, Motz, Schobert, Jenko, & Dehm, 2006; Ng & Ngan, 2008). Kiiciik numune boyutu, biiyiik hacimli
malzemelerdeki dayanimi kontrol eden 6zellikleri ortadan kaldirir. Dislokasyonlarin serbest yiizey ile etkilesimi veya dislokasyon
hareketinin kisitlanmasi malzemelerin mekanik 6zelliklerini giiclii bir sekilde etkilemektedir (Greer & De Hosson, 2011).

Bu ¢alismanin amaci, iki asamali anodik oksidasyon islemi ile yiiksek oranda nano gozenekli ve farkli por ¢aplarina sahip olan
oksit sablonunun fiiretilmesidir. Por genisletme islemi sayesinde, farkli biiyiikliiklere ve diizgiin dizilime sahip nano yapilarin
(nanotel/tiip) tretimi gerceklestirilerek bu malzemelerin basma-¢cekme testleri sonucunda mekanik o6zellikleri, deformasyon
karakteristikleri ve boyut etkisi iizerine ¢aligmalar yiiriitilmesine olanak saglanacaktir. Nihai {irliniin kalitesi ve yapisal 6zellikleri
oksit sablonunun kalitesine baglidir. Karakterizasyon ¢alismalari her bir islem sonrasinda yapilmig ve uygun kosul belirlendikten
sonra bir sonraki adima gegilmistir. Uretilen oksitlere ait por ¢aplar1 ve por dizilimleri, por genisletme islem siiresi ile kontrol
edilmigtir.

2. Materyal ve Metot

Bu calismada, yiiksek safliga sahip (%99,99) aliminyum metali kullanilmigtir. Numuneler dikdortgen plakalar seklinde (800 x
400 x 0,5 mm) temin edilmis, sonrasinda deneylerde kullanilmak iizere 50 x 20 x 0,5 mm boyutlarinda dikdortgen levhalar seklinde
kesilmistir.

Yiizey piriizliliigi, yiiksek kaliteli anodik oksit katmanlar: elde edilmesi gerektiginde dikkate alinmasi gereken ¢ok dnemli bir
parametredir. Bu calismada gozenekli oksit tabakalarm diizgiin bir sekilde elde edebilmek icin elektrolitik parlatma yapilmstir. {1k
olarak, dikdortgen levhalar halinde kesilmis numuneler etanol ve aseton ile temizlenmistir. Elektrolitik parlatma islemi, anodik
oksidasyon islemi Oncesinde yiizeyi piiriizsiiz ve hatalardan uzaklastirilmis hale getirecek olan bir islem olup, %80 etanol - %20
perklorik asit (hac.) ¢ozeltisi igerisinde gergeklestirilmistir. Elektrolitik parlatma iglemi suresince, ¢ozelti sicakligr 10 °C’nin altinda
sabit tutulmak kaydiyla her bir numune i¢in sabit siirede (3 dakika) gergeklestirilmistir (Bouchama et al., 2013; Iglesias-Rubianes,
Skeldon, Thompson, Shimizu, & Habazaki, 2001; Liu et al., 2009; Thompson, Xu, & Skeldon, 1987; Zhou et al., 2007). Islem
siiresince numuneye sabit 20 V gerilim uygulanmigs ve ¢oOzelti ayni zamanda manyetik karistirict yardimiyla karistirilmistir.
Numunelerin anot olarak baglandigi bu sistemde katot malzemesi olarak ise saf aliiminyum kullanilmistir. Numuneler, islem
sonrasinda ¢iplak gozle goriilecek sekilde parlamig ve ayna parlakligi (mirror-like) goriintiisiine kavugmustur.

Anodik oksidasyonun ilk asamasinda parlatilmig aliiminyum numuneleri, 0,3 M oksalik asit ¢ozeltisi icerisinde 40 V sabit bir
gerilim ve oda sicakliginda 10 saat boyunca anodize edilmistir. Ikinci asama anodik oksidasyon islemine baslamadan énce, birinci
asama anodik oksidasyon igleminde olusan oksit tabakasi, yaklagik 90 dakika boyunca 60 °C'de kimyasal daglama ¢dzeltisi (0,1 M
fosforik asit ve 0,1 M kromik asit karisimi) yardimiyla uzaklastirtlmistir.

Ikinci asama anodik oksidasyon islemi, birinci asama anodik oksidasyon ile ayni kosullarda (0,3 M oksalik asit ¢dzeltisinde 40 V
sabit gerilim degerinde) 60 dakika siireyle gergeklestirilmistir. Biitiin anodik oksidasyon deneyleri bilgisayar kontroliinde
gergeklestirilmistir. Deneyi takip ve verileri almak igin LabVIEW programi kullanilmistir. Anodik oksidasyon iglemi sirasinda akim
yogunlugu-siire grafikleri de ¢izdirilmistir.

Caligmamizda, gézenek capini kontrol etmek i¢in kimyasal daglama islemi, oda sicakligindaki 0,1 M fosforik asit ¢ozeltisinde
farkli siireler kullanilarak gerceklestirilmistir. Kimyasal daglama, gézenek diizenliliginin arttirtlmasini, islem siiresiyle kontrol eden
bir mekanizmaya sahiptir. Bu baglamda, ¢aligmada daglama siiresinin degistirilmesiyle gézenek c¢aplar1 kontrol edilmistir. Kimyasal
daglama islemi 30 °C’lik 0,1 M fosforik asit ¢ozeltisi igerisinde 0, 30 ve 60 dakikalik siireler boyunca uygulanarak, farkli por
biiyiikliiklerine sahip anodik oksit sablonlarin iiretimi gergeklesmistir. Yapilan islemlerin 6zetlendigi akis semasi Sekil 1°de
gosterilmistir.

‘ Saf aliminyum ‘

i
[ Elektrolitik parlatma ‘
]
I ilk asama anodik oksidasyon ‘
4
I ilk daglama ‘
‘
I ikinci asama anodik oksidasyon ‘
4
l Por genisletme / ikinci daglama ‘
{ ‘ 4
[oac] [roa] [co]
{ ¢ {

l Karakterizasyon ‘

Sekil 1. Yapilan islemlere ait akis semasi
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2.1. Karakterizasyon

Por yapilar1 hakkinda detayli bilgiye sahip olmak igin alan emisyonlu taramali elektron mikroskobu Philips-XL30 FEG-SEM
(FEI, Eindhoven, Hollanda) kullamlmustir. incelemeler éncesinde oksit yiizeyinin elektron iletkenligine uygun olmamasi ve elektron
yiiklenme etkisini ortadan kaldirmak i¢in altin-paladyum karigimi ile birkag dakika siiresince kaplanmistir. Yiizey goriintiileme islemi
icin 10 ve 20 kV hizlandirma voltaji kullanilmistir. SEM ile numunelerin yiizey topografileri ikincil elektron isinlari yardimiyla
incelenmis ve anodik oksidasyon islemi sonrasi por ¢aplari 6l¢iilmiistiir. Anodik oksidasyon isleminin en 6nemli degiskenlerinden biri
de oksit por g¢aplaridir. Por g¢aplarmin 6l¢iilmesinde birden fazla yontem kullanilmaktadir. Bu yontemlerden en yaygi yiizey
goriintiisti ile gerceklestirilen oOlglimlerdir. Bu calismada ortalama por caplarmin Sl¢iimii “imagel” programu yardimi ile
gerceklestirilmigtir. Ayn1 kosula ait farkli ylizey goriintiilerindeki en az 25 por kullanilarak ortalama por ¢aplar1 hesaplanmuistir.

3. Arastirma Sonugclari ve Tartisma

3.1. Akim Yogunlugu-Zaman Davranislari

Bu ¢alismada, anodik oksidasyon siirecini daha iyi anlamak i¢in ikinci anodik oksidasyona ait akim yogunlugu - siire (I-t) grafigi
Sekil 2°de gosterilmistir. Akim yogunlugu baslangicta saf aliminyumun yiiksek iletkenliginden dolay: yiiksek degerden baglamus,
yiizeyde siki bariyer tip oksit tabakasi olustugu icin ¢ok hizli bir sekilde azalmistir. Hizli diislisiin ardindan gelen hafif artis, bariyer
tabakasinin kalinliginda ki diisiise neden olan gozenek derinligindeki artistan kaynaklanmaktadir. Son kisimda ise akim yogunlugu,
porlarin aliiminyum yiizeyi boyunca yayillmaya baglamasiyla sabit bir degere ulasmistir. Ger¢ek akim yogunlugu ve anodik
oksidasyon zaman verileri, anodik oksidasyon siirecini dolayisiyla gozenek derinligini ve gozenek geometrisini kontrol
etmek/ayarlamak i¢in kullanilmaktadir. Akimdaki diigiis orani, 6nemli bir sekilde anodik filmin diizgiinliigline dayanir bu da yiizeyde
biriktirilmis metal katmanin piiriizliliigiine baglidir. Calisma sonunda elde edilen akim yogunlugu - anodik oksidasyon siiresi grafigi
ile anodik oksidasyon isleminin arzu edilen bir sekilde gerceklestigi tespit edilmistir (Ma, 2010; Sheasby, P., & Pinner, 2001; Sulka,
2008).
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Sekil 2. Poroz filmin geligiminde farkl gerilim degerlerindeki deneylere ait akim yogunlugu-siire grafikleri

3.2. Mikroyapisal incelemeler

[k asama anodik oksidasyon isleminden sonra, Sekil 3 (a ve b)'de gdsterildigi gibi porlarin sekilleri ve boyutlar1 genis bir dagilim
aralig1 gostermistir. Burada aliiminyum iizerindeki porlar, rastgele yonlendirilmis bir sekilde diizensiz olarak olusmustur. Gézenekleri
dogrudan asagidan yukariya dogru dik bir sekilde iiretmek ve diizenli olarak dagitmak i¢in ikinci agama anodik oksidasyon islemi
gereklidir.
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SE 20 kV SE 20 kV

Sekil 3. Ilk asama anodik oksidasyon isleminden (0,3 M oksalik asit, 10 saat) sonra oksit tabakasinin farkl biiyiitmelerde yiizey SEM
goriintiileri

Oksit film tabakasiin numune yiizeyinden kimyasal daglama yoluyla uzaklastirilmasindan sonra, ikinci asama anodik oksidasyon
i¢in bir sablon olarak rol oynayan bal petegi yapili desen, Sekil 4 (a ve b)'de gosterildigi gibi elde edilmistir. Sekil 4’te goriilen her
altigenin boyutu yaklasik 100 nm ve derinlikleri ise yaklagik 5 nm’dir.

SE 20 kV SE 20 kV

Sekil 4. Ilk asama anodik oksidasyon isleminin ardindan uygulanan kimyasal daglama ile elde altigen desenin farkl biiyiitmelerde
yiizey SEM gériintiileri.

Ikinci asama anodik oksidasyon isleminden sonra, farkli ¢aplara sahip diizgiin altigen ve iyi diizenlenmis gdzenekler, Sekil 5 (a-
f)’de gosterildigi gibi olusturulmustur. Orijinal gézenek ¢ap1 (por genisletme olmaksizin), Sekil 5 (a ve b)'de gosterildigi gibi yaklagik
41 + 9 nm'dir. Fosforik asit ¢ozeltisinde 30 ve 60 dakika boyunca gézenek genisletme isleminden sonra, gézenek ¢ap1 sirastyla 50 + 7
nm ve 73 + 6 nm'ye biiyiitillmiistiir. Por genisletmenin amaci, por duvarlarmin kalinligini azaltarak por ¢aplarini biiytitmektir. Sekil
4’ten de goriilecegi lizere, por ¢ap1t ve duvarmin ulasabilecegi maksimum genislik 100 nm olabilecegi igin 60 dakikadan daha uzun
stireli por genisletme igslemi por yapisina zarar verecegi igin uygun degildir. Por genisletme siiresine bagli olarak por degisimleri Sekil
6’daki grafikte gosterilmistir. Sekil 5 ve 6’dan goriilecegi lizere por genisletme islem siiresinin artmastyla oksit porlarin homejenligi
ve dairesellik degerleri artmistir. Artan islem siiresiyle tespit edilen bu durum Ersching ve ark. (Ersching et al., 2012) yaptiklar
¢alismada da dogrulanmustir.
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Sekil 5. Ikinci anodik oksidasyon isleminden sonra oksit filmin yiizey farkli biiyiitmelerde SEM gériintiileri (a-b) Por genisletme
yapilmadan (c-d) 30 dakika por genisletme (e-f) 60 dakika por genisletme
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Sekil 6. Por genisletme siiresine bagh olarak ortalama por ¢aplarimin degisimleri

4. Sonug¢

Bu ¢alismada saf aliiminyum yiizeyinde gerceklestirilen iki agamali anodik oksidasyon iglemi basariyla gergeklestirilmis olup, iki
asamali iglem sonunda orijinal ortalama gozenek capi yaklasik 41 £ 9 nm olarak hesaplanmistir. 30 ve 60 dakika boyunca
gerceklestirilen por genisletme islemi por duvarlarinin kalinligin1 azaltarak por g¢aplarimi bilylimesine olanak saglamistir. Gozenek
caplar1 30 ve 60 dakikalik genisletme isleminden sonra sirasiyla 50 + 7 nm ve 73 £ 6 nm olarak hesaplanigtir. Por genisletme iglemi
por c¢apimi genisletmesinin yani sira daha diizenli bal petegi yapisina ulasilmasina neden olmustur. Farkli biiyiikliiklere sahip
nanotellerin/tiiplerin tiretiminde arzu edilen bu durum sayesinde daha diizgiin ve homojen nanoyapilarin iiretimi gerceklestirilebilecek
ve bu malzemelerin mekanik testleri sonucunda boyut etkisi lizerine ¢alismalar yiiriitiilmesine olanak saglanacaktir.

e-ISSN: 2148-2683 43



Avrupa Bilim ve Teknoloji Dergisi

Kaynakca

Bouchama, L., Azzouz, N., Boukmouche, N., Chopart, J. P., Daltin, a. L., & Bouznit, Y. (2013). Enhancing aluminum corrosion
resistance by two-step anodizing  process. Surface and Coatings Technology, 235, 676—684.
https://doi.org/10.1016/j.surfcoat.2013.08.046

Diggle, J., Downie, T., & Goulding, C. (1969). Anodic oxide films on aluminum. Chemical Reviews, 66(3), 365.
https://doi.org/10.1021/cr60259a005

Dimiduk, D. M., Uchic, M. D., & Parthasarathy, T. A. (2005). Size-affected single-slip behavior of pure nickel microcrystals. Acta
Materialia, 53(15), 4065-4077. https://doi.org/10.1016/j.actamat.2005.05.023

Erdogan, P., Yuksel, B., & Birol, Y. (2012). Effect of chemical etching on the morphology of anodic aluminum oxides in the two-step
anodization process. Applied Surface Science, 258(10), 4544—4550. https://doi.org/10.1016/j.apsusc.2012.01.025

Ersching, K., Dorico, E., Da Silva, R. C., Zoldan, V. C., Isoppo, E. a., Viegas, a. D. C., & Pasa, a. a. (2012). Surface and interface
characterization of nanoporous alumina templates produced in oxalic acid and submitted to etching procedures. Materials
Chemistry and Physics, 137(1), 140-146. https://doi.org/10.1016/j.matchemphys.2012.08.058

Greer, J. R., & De Hosson, J. T. M. (2011). Plasticity in small-sized metallic systems: Intrinsic versus extrinsic size effect. Progress in
Materials Science, 56(6), 654—724. https://doi.org/10.1016/j.pmatsci.2011.01.005

Greer, J. R., Oliver, W. C., & Nix, W. D. (2005). Size dependence of mechanical properties of gold at the micron scale in the absence
of strain gradients. Acta Materialia, 53(6), 1821-1830. https://doi.org/10.1016/j.actamat.2004.12.031

Han, X. Y., & Shen, W. Z. (2011). Improved two-step anodization technique for ordered porous anodic aluminum membranes. Journal
of Electroanalytical Chemistry, 655(1), 56—64. https://doi.org/10.1016/j.jelechem.2011.02.008

Iglesias-Rubianes, L., Skeldon, P., Thompson, G. E., Shimizu, K., & Habazaki, H. (2001). Influence of current density in anodizing of
an Al-W alloy. Corrosion Science, 43(12), 2217-2227. https://doi.org/10.1016/S0010-938X(01)00022-1

Ilango, M. S., Mutalikdesai, A., & Ramasesha, S. K. (2016). Anodization of Aluminium using a fast two-step process. Journal of
Chemical Sciences, 128(1), 153—158. https://doi.org/10.1007/s12039-015-1006-8

Kiener, D., Motz, C., Schobert, T., Jenko, M., & Dehm, G. (2006). Determination of mechanical properties of copper at the micron
scale. Advanced Engineering Materials, 8(11), 1119—1125. https://doi.org/10.1002/adem.200600129

Konno, H., Utaka, K., & Furuichi, R. (1996). A two step anodizing process of aluminium as a means for improving the chemical and
physical properties of oxide films. Corrosion Science, 38(12), 2247-2256. https://doi.org/10.1016/S0010-938X(97)83145-9

Li, A. P, Miiller, F., Birner, A., Nielsch, K., & Gosele, U. (1999). Polycrystalline nanopore arrays with hexagonal ordering on
aluminum. Journal of Vacuum Science & Technology A: Vacuum, Surfaces, and Films, 17(4), 1428-1431.
https://doi.org/10.1116/1.581832

Liu, Y.-F., Wang, F.-H., Guo, D.-L., Huang, S.-Y., Sang, J.-P., & Zou, X.-W. (2009). Effects of heat treatment on optical absorption
properties of Ni-P/AAO nano-array composite structure. Applied Physics A, 97(3), 677-681. https://doi.org/10.1007/s00339-009-
5289-9

Ma, Y. (2010). Effect of Microstructure on corrosion resistance and anodising behaviour of AA 2099-T8 aluminium alloy, 1-311.

Masuda, H., & Fukuda, K. (1995). Ordered Metal Nanohole Arrays Made by a Two-Step Replication of Honeycomb Structuresof
Anodic Alumina. Science, 268(5216), 1466—1468. https://doi.org/10.1126/science.268.5216.1466

Moldovan, V., Bruj, E., & Jumate, N. (2011). Porous anodic alumina films obtained by two step anodization. Bulletin of the
Transilvania University of Brasov Series I: Engineering Sciences, 4(2), 75-80. https://doi.org/10.1007/s10008-011-1471-z

Montero-Moreno, J. M., Sarret, M., & Miiller, C. (2007). Influence of the aluminum surface on the final results of a two-step
anodizing. Surface and Coatings Technology, 201, 6352—6357. https://doi.org/10.1016/j.surfcoat.2006.12.003

Montero-Moreno, J. M., Sarret, M., & Miiller, C. (2007). Some Considerations on the Influence of Voltage in Potentiostatic Two-Step
Anodizing of AA1050. Journal of The Electrochemical Society, 154(3), 169—174. https://doi.org/10.1149/1.2426880

Ng, K. S., & Ngan, A. H. W. (2008). Stochastic nature of plasticity of aluminum micro-pillars. Acta Materialia, 56(8), 1712—1720.
https://doi.org/10.1016/j.actamat.2007.12.016

Sheasby, P., & Pinner, R. (2001). The surface treatment and finishing of aluminium and its alloys.

Stelmashenko, N. A., Walls, M. G., Brown, L. M., & Milman, Y. V. (1993). Microindentations on W and Mo oriented single crystals:
An STM study. Acta Metallurgica Et Materialia, 41(10), 2855-2865. https://doi.org/10.1016/0956-7151(93)90100-7

Sulka, G. D. (2008). Highly Ordered Anodic Porous Alumina Formation by Self-Organized Anodizing. In Nanostructured Materials in
Electrochemistry (pp. 1-116). https://doi.org/10.1002/9783527621507.chl

Thompson, G., Xu, Y., & Skeldon, P. (1987). Anodic oxidation of aluminium. Philosophical Magazine Part B, 55(6), 651-667.
https://doi.org/10.1080/13642818708218371

Uchic, M. D., Dimiduk, D. M., Florando, J. N., & Nix, W. D. (2004). Sample dimensions influence strength and crystal plasticity.
Science, 305(5686), 986-989. https://doi.org/10.1126/science.1098993

Zaraska, L., Sulka, G. D., & Jaskuta, M. (2010). The effect of n-alcohols on porous anodic alumina formed by self-organized two-step
anodizing of aluminum in phosphoric acid. Surface and Coatings Technology, 204(11), 1729-1737.
https://doi.org/10.1016/j.surfcoat.2009.10.051

Zaraska, L., Sulka, G. D., & Jaskuta, M. (2011). Anodic alumina membranes with defined pore diameters and thicknesses obtained by
adjusting the anodizing duration and pore opening/widening time. Journal of Solid State Electrochemistry, 15(11-12), 2427—
2436. https://doi.org/10.1007/s10008-011-1471-z

Zhou, J. H., He, J. P., Zhao, G. W., Zhang, C. X., Zhao, J. S., & Hu, H. P. (2007). Alumina nanostructures prepared by two-step
anodization process. Transactions of Nonferrous Metals Society of China (English Edition), 17(1), 82-86.
https://doi.org/10.1016/S1003-6326(07)60052-1.

e-ISSN: 2148-2683 44



