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Oz

Bu c¢alismada, Watts tipi nikel banyosunda Ni-B alasim anayapili ve TiB, mikro parcacik takviyeli
kompozit kaplama, paslanmaz celik altlik {izerine depolanmistir. Elde edilen kompozit kaplamanin
ozellikleri saf nikel ve Ni-B alagim kaplamalar ile mukayese edilerek incelenmistir. Takviye pargaciklarin
etkisini belirlemek amaciyla kristal yapi, mikrosertlik, morfoloji ve asmmma dayanimi analizleri
yapilmustir. Elde edilen sonuglara gore takviye pargaciklarin, saf nikel ve Ni-B alasimina gore kristal yap1
iizerinde degisime neden oldugu gorillmiistiir. Ayrica mikro TiB, pargaciklar sertlikte de artigsa sebep
olmustur. Pargaciklar mikro sertlikte, paslanmaz gelige gore %225, saf nikele gore %115 civarinda artisa
sebep olurken, Ni-B alasimma kiyasla yaklasik %60 civarinda bir artigla sonuglanmistir. Kompozit
kaplamanin morfolojisinin de diger kaplamalardan oldukga farkli oldugu, fakat genel olarak diizgiin bir
yiizeye sahip oldugu goriilmiistiir. Ayrica, kompozit kaplamanin asinma dayaniminin saf nikel ve Ni-B
alasim kaplamalarina kiyasla daha iyi oldugu analiz sonuglarindan anlagilmstir.

Anahtar Kelimeler: Elektrodepolama, Kompozit kaplama, Mikrosertlik, Asinma, Ni-B alagim

Investigation of Crystal Structure and Mechanical Properties of Electrochemically
Deposited Ni-B/TiB, Composite Coatings

Abstract

In this study, Ni-B alloy mainstructure and TiB, micro particle supported composite coating was
deposited in a Watts type nickel bath on a stainless steel substrate. The properties of the composite
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coating obtained were compared with pure nickel and Ni-B alloy coatings. Crystal structure,
microhardness, morphology and wear resistance analysis were executed in order to determine the effect of
reinforcement particles. According to the results, it was seen that reinforcement particles cause changes
on the crystal structure compared to pure nickel and Ni-B alloy. In addition, micro TiB, particles caused
an increase in hardness. The particles resulted in an increase in micro hardness of about 225% compared
to stainless steel and about 115% compared to pure nickel, while it resulted in an increase of about 60%
compared to the Ni-B alloy. It has been observed that the morphology of the composite coating was also
quite different from other coatings, but has a generally smooth surface. In addition, it was understood
from the analysis results that the wear resistance of the composite coating was better compared to the pure

nickel and Ni-B alloy coatings.

Keywords: Electrodeposition, Composite coating, Microhardness, Wear, Ni-B alloy

1. GIRIS

Yiiksek mekanik dayaniklilik, iyi korozyon direnci
ve maliyet etkinligi gibi olumlu &zellikleri
nedeniyle, miihendislik tasarimi nikel ve nikel
alasimli kaplamalar yaklasik yiizyildir endiistride
kullanilmaktadir [1-3]. Nikel esash kaplamalar,
her sanayi sektdriiniin 6zel ihtiyag ve talepleri
dogrultusunda gelistirilmeye devam etmektedir.
Ornegin, Ni-B kaplamalar otomotiv, havacilik ve
kimya  mihendisligi  sektorlerinin  yiiksek
korozyon, mekanik ve tribolojik direng talepleri
icin kullanilabilmektedir [3-6]. Elektrolitik ve
elektriksiz depolama teknikleri uygulama kolayligi
ve cesitliligi nedeniyle endiistride en ¢ok tercih
edilen tekniklerdir. Yiiksek sicakliklara ve pH
degerlerine ihtiya¢ duyulmasi ve bu parametrelerin
elektriksiz  biriktirme i¢in titiz bir sekilde
uygulanmast  zorunlulugu nedeniyle, elektro-
depolama metodu Ni-B kaplamalarin biriktirilmesi

icin daha uygun goriinmektedir [6-8].

Elektro-depolama metodunun tercih sebepleri
arasinda; hizli yapilabilmesi, diisik maliyetli
olmasi, kolay iiretilmesi, safligiin yiiksek olmas,
iiretim parametrelerinin genis bir aralikta kontrol
edilebilmesi, tekrar lretilebilirligi ve 1s1l isleme
ihtiyag duyulmamasi gibi ozellikleri
bulunmaktadir [9,10]. Alagim kaplamalardan
mekanik Ozellikler agisindan belli bir seviyeye
kadar olumlu sonuglar alinabilmektedir, fakat
seramik partikiillerle giiclendirilmis kompozit
kaplamalar, daha iyi Ozellikler elde etmek icin

umut verici bir ilerleme olarak goriilmektedir [11].
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Metal veya alasim ana yapiya iyi dagilmis
partikiiller sadece mekanik Ozellikleri (sertlik,
asimmma direnci) ve kimyasal kararliligi (korozyon
direnci, termal kararhilik) gelistirmekle kalmaz,
ayni zamanda potansiyel uygulamalarmi da
genisletmektedir [12]. Son yillarda Ni-B alagimli
kompozit kaplamalarla ilgili bircok c¢alisma
yapildig1r goriilmektedir. Bu c¢aligmalara Al,O3
[11], hBN [3,13], SiC [14], V,0s ve ZrO, [15],
TI,0; [16], AIN [17], elmas [18], TiC [19], YSZ
[20], Si3N, [21] 6rnek olarak verilebilir.

Titanyum diboriir (TiB;) yiiksek erime noktasi
(2980 °C), yiksek sertlik (3350 Hv), disik
elektrik direnci (9 Q cm), yilksek korozyon
direnci, yiiksek islanabilirlik, daha iyi 1s1l sok
direncine sahiptir. Ayrica, yiiksek mekanik ve
asimnma direnci TiB,’ iin {stiin 6zelliklerindendir.
Bu nedenle, tiirbin kanatlari, yanma odalari,
kimyasal reaktor kaplari, kesici takimlar ve pompa
carklart gibi bircok uygulamalarda uygun bir
kaplama malzemesidir [22-24]. Bu iistiin
ozelliklere sahip TiB, pargaciklarinin kendisini
birgok sektdrde ispat etmis Ni-B alagim ana yapi
ile birlikte imal edilmesiyle ortaya c¢ikacak
kompozit kaplamanin o6zelliklerinin belirlenmesi
hem bu alana yenilikler getirecek ve hem de
onemli katkilar sunacaktir. Bu g¢aligmada, Ni-B
alasim ana yapt malzemesi, mikro boyuttaki
titanyum diboriir pargaciklari ile desteklenerek
kompozit kaplama elde edilmistir. Ana yapiya
ilave edilen bu sert seramik partikiillerin mekanik
ve kristal yap1 6zelliklerini nasil etkiledigi ile ilgili
cesitli analizler yapigsmstir.
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2. MATERYAL VE METOT

Kaplamalar AISI 304 paslanmaz c¢elik altlik
iizerine elektrokimyasal depolama metodu ile
geleneksel Watts tipi nikel banyosunda imal
edilmistir. Elektrokimyasal calismalarin timii CH
instruments 608E model elektrokimyasal analiz
cihazi ile gergeklestirilmistir. Katot olarak 4 cm’
alana sahip paslanmaz c¢elik kullanilirken, anot
olarak  platin  malzemeli tel bir g¢ubuk
kullanilmustir. Geleneksel 3 elektrotlu sistemde
referans elektrot olarak doygun kalomel elektrot
(SCE) kullanilmigtir. Katot, anot ve referans
elektrotlar kaplama banyosu icine dikey olarak
yerlestirilmislerdir ve aralarinda yaklagik olarak
3’er cm bosluk birakilmistir.

Kaplama islemine baglanmadan Once paslanmaz
gelik altliklar bir dizi hazirlik isleminden
gecirilmistir. Once 4 cm?® alana sahip kaplama
yapilacak paslanmaz c¢elik yiizeyi kalindan inceye
dogru zimpara kagitlar1 ile zimparalanmigtir. Daha
sonra %10 oraninda hidroklorik asit (HCI) ile
karigtirilmis saf su iginde 1-2 dakika siiresince
daglama islemine tabi tutulmus ve miiteakiben saf
su ile durulanarak oda sicakliginda kurumaya
birakilmustir.

Kaplama banyosunda nikel kaynagi olarak nikel
stilfat hekza hidrat (NiSO4.6H,0) ve nikel kloriir
hekza hidrat (NiCl,.6H,0), bor kaynagi olarak
trimetilamin boran kompleksi (TMAB)
kullanilmistir. Kompozit kaplama elde etmek igin
banyo i¢ine 2-5 pm boyutunda titanyum diboriir
(TiB,) toz parcaciklart ilave edilmistir. Ayrica
elektrokimyasal banyoya yiizey aktiflestirici olarak
sodyum dodesil siilfat (SDS) ve tane kiiciiltiicii
ajan olarak ise sakarin ilave edilmistir. Bunlara
ilaveten pH diizenleyici ve kompleks yapici ajan
olarak borik asit (HsBO3) elektrolite belli oranda

eklenmistir.  Tim  depolama  islemlerinde
50 mA/cm? akim yogunlugu ve pH 4 degeri
kullanilmigtir.  Banyo sicakligt ise 43+1 °C
civarlarinda  sabit  tutulmaya  calistlmustir.

Depolama siiresi ise 60 dk olarak sabitlenmistir.

Kompozit kaplama banyosunda olast pargacik
topaklanmalarini 6nlemek amaciyla, depolama
oncesi 30 dk ultrasonik karistirma yapilmistir. Bu
islem Hielscher UP 200S marka ve model
ultrasonik karistirma cihazi ile gerceklestirilmis ve
gevrim degeri 1, genlik degeri ise %70 olarak
ayarlanmistir  (~22 kHz). Ayrica, kompozit
kaplama depolanirken banyo manyetik karistirici
ile 200-300 dev/dk degerinde karistirma islemine
tabi tutulmustur. Cizelge 1°de elektrolit bilesenleri
ve  depolama  parametreleri  6zet  olarak
sunulmustur. Ayrica, Cizelge 1’de kullanilan biitiin
kimyasal maddelerin yanlarinda saflik dereceleri
de belirtilmigtir. Depolama sonrasinda numuneler
saf su ile durulanmis ve oda sicakliginda kurumaya
brrakilmigtir. Mikro boyuttaki TiB, pargaciklarin
toz boyutu 6l¢iimleri Malvern Mastersizer 3000 tip
cihaz kullanilarak gergeklestirilmistir. Olympus
BX51 marka ve model cihaz ile de optik
mikroskop goriintiileri elde edilmistir. Mikro
sertlik Olgtimlerinde ise Future-TECH FM-700e
marka ve model cihaz kullanilmistir. Asinma
deneyleri i¢in Turkyus marka POD&HT&WT
model  (Tirkiye) asinma  analizi  cihazi
kullanilmustir.

Uretilen saf nikel, Ni-B ve Ni-B/TiB, kaplamalarin
kristal yapilarinin karakterize edilebilmesi igin
numunelerin XRD desenleri elde edilmistir. X 1511
kirmimm desenleri elde edilirken 26=0-100°
araliginda, 40 kV ve 30 mA degerlerinde CuK,
radyasyonu iireten PANalytical marka, Empyrean
model XRD cihazi kullanilmistir (\=1.5418 A).

Cizelge 1. Banyo bilesenleri ve depolama parametreleri

Banyo bilesenleri Gorevi Miktari
NiSO,.6H,0 (Nikel siilfat hekza hidrat) %99,99 Nikel kaynagi 240 g/l
NiCl,. 6H,0 (Nikel kloriir hekza hidrat) %98 Nikel kaynagi 45 g/l
H3BO; (Borik asit) %99,5 Kompleks yapici 30 g/l
Trimetilamin boran kompleks (TMAB) %97 Bor kaynagi 3¢/
Titanyum diboriir tozu (TiB,) %99 mikro boyutta Takviye pargacik 5/l
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Cizelge 1 (Devam)

Sodyum dodesil siilfat (SDS) %99 Yiizey aktiflestirici 0,5 g/l
Sakarin %98 Tane kiigtiltiicti 2 g/l
Depolama parametreleri Degeri
Akim yogunlugu 50 mA/cm®
pH 4
Sicaklik 43+] °C
Siire 60 dk
Banyo karistirma hiz1 200-300 rpm
Depolama Oncesi ultrasonik karigtirma 30 dk

3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Mikro Boyutlu TiB, Takviye Parcaciklarin
Karakterizasyonu

Mikro boyuttaki TiB, pargaciklari i¢in, tozlarin
tedarik edildigi firmanin verdigi toz boyutu 2-5 um
araligindadir. Mikro boyutlu takviye pargaciklarin
toz boyutu 6l¢iimii sonucu elde edilen grafikler
Sekil 1°de sunulmustur. Sekil 1’deki veriler
incelendiginde toz boyutlarinin yaklasik 2,4 um ile
14 pum araliginda degisen boyutlarda oldugu
goriilmektedir ve parcaciklarin yaklasik %50’sinin
toz boyutunun 5 pm’dan daha diisik degerlerde
oldugu goriilmektedir

Mikron boyutlu tozlarda topaklanma ve birbirine
yapisma gibi nedenlerden dolayr 14 pm’a varan
Olciide toz boyutlari elde edildigi ifade edilebilir.

Hacim (%)

= Ortalama TiB, (Histogram)

Toplam clekalti dagilimi

Bunun yaninda sekilde verilen grafik analiz
edildiginde 10 pm’dan biiyiik tozlarin miktarinin,
toplam toz miktarina goére ¢ok daha az oldugu
anlagilmaktadir.

Mikro tozlar i¢in firmanin verdigi toz boyutu
2-5 um araligindadir. Sekil 1’de mikro boyutlu
pargaciklarin toz boyutu Olglimii sonucu elde
edilen grafikler verilmistir. Sekil 1°deki olgiim
sonuglart incelendiginde toz boyutlarinin yaklasik
2.4 pm ile 14 pm arasinda degistigi goriilmektedir
ve parcaciklarin yaklagik yarisinin toz boyutunun
5 pm’dan daha kiiciik oldugu goriilmektedir.
Mikron boyutlu tozlarda topaklanma sonucu
14 pm’a varan odl¢iide toz boyutlari elde edildigi
sOylenebilir. Fakat sekildeki grafik incelendiginde
10 pum’dan biyik tozlarin miktarinin ¢ok az
oldugu goriilmektedir.

—150

(soldaki siitun)

Toplam hacim (%)

(sagdaki stitun)

Dx (10) (sm)
239

OrtalamaTiB, 416 495

Olgii (um)

100 150

Dx (20) (km)  Dx (30) (um) Dx (40) (wm) Dx (50) (um) Dx (60) (um) Dx (70) (um) Dx (80) (um) Dx (90) (um)
3,36 3 77 98

5,80 6,77 8,02 1 14,0

Sekil 1. Mikro boyutlu TiB, pargaciklarin toz boyutu 6l¢iim sonuglari
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Mikro boyuttaki TiB, takviye pargaciklara ait
XRD kirinim  deseni  Sekil 2’de verilmistir.
44,2 derece civarinda goriilen (101), en siddetli
ana pik olmak iizere, bu pike (001), (100), (002),
(110), (102), (111), (200), (201) ve (112) pikleri
eslik etmektedir. Takviye parcacik olarak
kullandigimiz bu TiB, mikro tozlara ait XRD
kirimim deseninin, literatirde TiB, kullanilan
calismalarda elde edilen XRD desenleri ile uyumlu
oldugu  goriilmektedir ~ [24-29].  Ayrica,
Cizelge 2’de TiB, tozlarina ait XRD deseninden
elde edilen parametreler verilmistir. TiB, tozlarn
tane biiytikliigi 70,8 nm olarak hesaplanmistir.
Sekil 2’de mikro boyutlu TiB, takviye parcaciklara
ait XRD kirmim sunulmustur. En siddetli pik, yani
ana pik 44,2 derece civarinda goriilen (101) olarak
goze carpmaktadir, bu pike (001), (100), (002),
(110), (102), (111), (200), (201) ve (112) pikleri

literatiirde diger c¢aligmalarda kullanilan TiB,
pargaciklara ait XRD desenleri ile uyumlu oldugu
goriilmektedir [28,30-34]. TiB, pargaciklarin
ortalama tane biiyiikliigii Debye Scherrer denklemi
[35] ile hesaplanmis ve 70,8 nm olarak elde
edilmistir.

80000
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60000
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40000
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20000

(002)
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L (200)
i

—
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|

|

'[-— (11

(201)

O‘.Jg NN i)
20 30 40 50 60 70 80 90

20 (derece)

eslik etmektedir. Calismamizda ana yapiyr destek  Sekil 2. Mikro boyuttaki TiB, takviye
amaglt parcacik olarak kullandigimiz bu TiB, pargaciklarin XRD kirinim deseni
mikro tozlara ait XRD kirmim deseni grafiginin,
Cizelge 2. TiB, takviye parcaciklarin XRD deseninden elde edilen parametreler
Numune 20 (derece) FWHM-p Ortalama kristal tane Mikrogerilim-g Ez)iflollflasvyo_lg
(radyan) biiyiikligii-D (nm) 9 y g(l:] ml_lzg)“
TiB; tozu 445 0,00221 70,8 1,35x10° 0,2x10°
3.2. Depolama Banyolarimin potansiyelinde  bir  miktar artiy  oldugu

Kronopotansiyometri Analizleri

Kronopotansiyometri grafikleri
degisiminin zamanin bir fonksiyonu olarak
kaydedildigi egrilerdir. Elde ettigimiz
kaplamalarda sabit akim uygulandigindan dolayi,
depolama esnasinda potansiyel stirekli
degismektedir. Depolama yapmamiza imkan veren
elektrokimyasal cihaz, sabit akimi hassas bir
sekilde saglayabilmek i¢in anlik olarak potansiyel
degerini diizenlemektedir. Kaplamanin yapildig:
elektrolitin cinsine ve ihtiva ettigi bilesenlere gore
bu grafikler farkli seyirler izleyebilmektedirler.
Depolama zamani 3600 saniyedir. Sekil 3’te
Ni-B/TiB, kompozit kaplama ve Kkarsilagtirma
amaciyla saf nikel ve Ni-B alasim kaplamalara ait
kronopotansiyometri  grafikleri ~ bir  arada
sunulmugtur. Saf nikel depolanma potansiyeli
-1.3 'V civarlarinda gergeklesmistir. Banyoya
TMAB ilave edilmesiyle birlikte depolama

potansiyel

C.U. Miih. Fak. Dergisi, 36(4), Aralik 2021

gozlenmektedir. Fakat depolama sonlarina dogru
Ni-B  alasim ve saf nikelin  depolama
potansiyellerinin birbirine yakin seyir izledikleri
goriilmektedir. Elektrokimyasal banyoya mikro
boyuttaki TiB, pargaciklarinin ilave edilmesiyle
birlikte depolama potansiyelinde 6nce ciddi bir
artis oldugu, daha sonra bir miktar salinimla
azalarak 1500. saniyeden sonra yatay bir seyir
izledigi anlagilmaktadir. Depolama baslangicinda
-2.2 V civarlarindan, azala azala -1.6 V civarlarina
kadar gerilemistir. Kompozit kaplama banyosunda
saf nikel ve Ni-B alagim kaplama banyolarina
kiyasla nispeten daha yiiksek bir depolama
potansiyeli ile  depolanmanin  gergeklestigi
goriilmektedir. Banyoya ilave edilen pargaciklarin
elektrolitin direncinde bir miktar yiikselmeye
sebep olmasinda Otiirii, potansiyel artisina neden
oldugu diistiniilmektedir. Ayrica, siiritklenme yolu
ile tasmman TiB, pargaciklarinin  ortamda
bulunmasindan kaynaklanan bu potansiyel artisi,
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parcaciklarin ana yapi ile birlikte kompozit olarak

depolandiginin da Onemli bir verisi olarak
goriilebilir.
-1.0
12
_ -l4 M
-
216 "
187 —— Saf nikel
S —— Ni-B alagim
- ——Ni-B/TiB; kompozit
2.2

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Zaman /s
Sekil 3. Kaplama banyolarinin
kronopotansiyometri grafikleri

3.3. Kaplamalarin Kristal Yap1 Analizleri

Numunelerin ortalama kristal tane boyutu (D),
mikrogerilim (¢) ve dislokasyon yogunlugu ()
degerleri hesaplanirken asagida verilen
formiillerden faydalanilmigtir [30-36] (Esitlik 1).

D 0,944
pcosé

@

(1) numarali Debye-Scherrer denkleminde A:
X-1s51m1  dalga boyu, B: ilgili pikin @ yarn
maksimumdaki genigliginin radyan cinsinden
degeri (FWHM), 0: ise ilgili pikin Bragg yansima

agisidir [36] (Esitlik 1).

B
&= 2
4tan g @)
2) numarali denklem, mikrogerilim
hesaplanmasinda kullanilmustir [30] (Esitlik 2).
1
°Tpr @

(3) numarali denklem, dislokasyon yogunlugu
hesaplanmasinda  kullanilmistir.  Burada D:
ortalama kristal tane boyunu ifade etmektedir [30,

33-35].
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Sekil 4’te Ni-B/TiB, kompozit kaplamayla birlikte
mukayese amaciyla saf nikel ve Ni-B alasgim
kaplamalarin XRD desenleri bir arada verilmistir.
Saf nikelin XRD deseni incelendiginde 52°
civarlarinda goriilen (200) piki ana pik olmak
iizere, bunun yaninda (111), (220), (311) ve (222)
nikele 6zgii piklerinin de XRD desenine yansidigi
goriilmektedir. (220), (311) ve (222) piklerinin
(200) ve (111) piklerine gore cok daha diisiik
siddetlerde oldugu ifade edilebilir.

Ni-B alasgimimin XRD desenine goz attigimizda,
bor atomlarinin kafes yapisina dahil olmasi ile
birlikte 44,3° civarlarindaki nikele 6zgii (111) piki
haricinde diger tiim piklerin kayboldugu
goriilmektedir. Ayrica, bu pikin siddetinin de saf
nikele nazaran epeyi bir miktar azaldig
anlasilmaktadir. Elektrodepolanmig saf nikel ve
Ni-B alasim kaplamalarla ilgili literatirde de
benzer XRD sonuglari elde edildigi goriilmektedir

[37-41]. Banyoya mikro boyutta  TiB,
parcaciklarin ilave edilmesi ile elde edilen
kompozit kaplamanin XRD desenini
inceledigimizde nikele 0Ozgii piklerin tekrar

goriiniir hale geldigini soyleyebiliriz. En dikkat
gekici fark ise (111) wve (200) piklerinde
goriilmektedir. Bu piklerin siddetleri saf nikele
oranla ciddi miktarda azalmistir ve en siddetli ana
pik kompozit kaplama i¢in (111) pikidir. Kompozit
kaplamada (111) pikinin siddeti saf nikele gore
azalmig goriiniirken, Ni-B alagim kaplamaya gore
artmig goriinmektedir. Ana yapiya bor atomlarinin
ilavesinin XRD pik yiiksekliklerinde azalmaya
sebep oldugunu, yani yapiyr kristalli yapidan
amorfa dogru degistirdigini ifade edebiliriz. Fakat
TiB, pargaciklarinin ana yapiya dahil olmast ile
birlikte, bor atomlarmin kristal yapi tizerindeki
etkisini azaltarak, tekrar XRD piklerinde artisa
sebep oldugu ifade edilebilir.

Literatiirde Ni-B ana fazi ile birlikte ¢aligilan diger
takviye seramik pargaciklarda da benzer sonuglar
elde edildigi goriilmektedir [11,13,15]. Kompozit
kaplamada (200) piki ise saf nikele gore ciddi
miktarda azalmistir, Ni-B kaplamada ise zaten bu
pik hi¢ goriinmemektedir.
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Cizelge 3’te saf nikel, Ni-B alasim ve Ni-B/TiB,
kompozit kaplamalarin XRD desenlerinden elde
edilen parametreler verilmistir. Bu degerler
hesaplanirken en yiiksek siddete sahip XRD pikine
ait degerler lizerinden hesaplamalar yapigmistir. En
onemli parametrelerden biri de ortalama kristal
tane biyiikligiidiir. Saf nikelin kristal tane boyu
42,6 nm civarlarinda hesaplanirken, Ni-B i¢in bu
deger cok ciddi derecede azalmis ve 8,7 nm
civarlarinda hesaplanmistir. Bor elementinin nikel
ana fazini kristalli bir yapidan, amorf bir yapiya
doniistiirdiigiinii daha Once belirtmistik. Ayni
zamanda  bor elementi ile  alasimlama,
mikrogerilim  ve  dislokasyon  yogunlugu
degerlerinde de saf nikele kiyasla artisa neden
olmustur. Bor elementinin nikel ylizey merkezli
kiibik (YMK) kristal kafes yapist iginde ara yerleri
isgal etmesiyle birlikte, nanokristalli Ni-B
alasimlarin, Ni YMK yapisi i¢inde bor atomlarini
ihtiva eden kat1 bir ¢ozelti oldugunu sdyleyebiliriz.
Yapidaki bu degisimin  mikrogerilim  ve
dislokasyon yogunlugu degerlerinde artisa sebep
oldugunu ifade etmek miimkiindiir [38].
Anayapimin TiB, parcaciklarla takviye edilmesi,
ortalama kristal tane biiyiikliigiinde bir miktar
artisa sebep olmus ve Ni-B/TiB, kompozit
kaplama i¢in bu deger 13,8 nm civarlarinda

hesaplanmistir. Bu sonuca goére mikro TiB,;
parcaciklarin ana yapi igerisinde Ni-B alasim ile
kiyas edildiginde kristallesmeyi destekledigini
ifade edebiliriz. Fakat saf nikele gore halen ¢ok
daha diisiik miktarda bir tane boyutu degeri elde
edildigi gortilmektedir. Kompozit kaplama icin
mikrogerilim ve dislokasyon yogunlugu degerleri
Ni-B alagimmna goére bir miktar azalmig oldugu
anlasilmaktadir. Bu durumda i¢ yapidaki gerilimin

Ni-B alasimina gore biraz daha azaldidi
sOylenebilir.
Z |z
3 s = 8
2 a g &
7 < Z =
I Saf nikel 4 &
 Ni-B/TiB;
/N NiBalgm S ———
30 40 50 60 70 80 90 100

20 (derece)

Sekil 4. Ni-B/TiB, kompozit, Ni-B alasim ve saf
nikel kaplamalarin XRD desenleri

Cizelge 3. Saf nikel, Ni-B alasim ve Ni-B/TiB, kompozit kaplamalarin XRD desenlerinden elde edilen

parametreler

Numune 20 FWHM-B Ortalama kristal tane Mikrogerilim-e Dislokasyon
(derece) (radyan) bityiikliigii-D (hm) yogunlugu-5 (nm)
Saf nikel 51,8 0,00378 426 1,94x10° 0,551x10°°
Ni-B 443 0,01785 8,7 10,9x10° 13,2x10°
Ni-B/TiB, 44,4 0,01132 13,8 6,9x10° 5,2x10°°

3.4. Kaplamalarin Morfolojik Analizleri

Sekil 5 ve 6’da Ni-B/TiB, kompozit kaplama ve
mukayese amaciyla saf nikel ve Ni-B alagim
kaplamalarin ~ optik  mikroskop  goriintiileri
verilmistir. Sekil 5’teki goriintiiler 200 biiylitme
oraninda, Sekil 6’daki goriintiiler ise 500 biiyiitme
oraninda elde edilmigtir. Genel olarak i¢ farkli
kaplamanin da gayet diizgiin bir yiizeye sahip
oldugu soylenebilir. Fakat yiizeye daha yakindan
bakildiginda saf nikel kaplamanin, diger
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kaplamalara kiyasla daha piiriizlii bir morfolojiye
sahip oldugu goriilmektedir. Ni-B alagim ve Ni-
B/TiB, kompozit kaplamanin yiizey goriinimii saf
nikel kaplamadan ¢ok farkli gériinmektedir. Ni-B
alasim ve kompozit kaplamanin yiizeyinde dairesel
sekilli yapilarin ¢ok daha yogun oldugu
anlasilmaktadir. Saf nikel kaplamada ise yiikselti
farkliliklarindan ~ kaynaklanan, belirsiz ~ sekilli
birtakim yapilardan olusmus piramidal sekilli bir
ylizey goriiniimii oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5. Kaplamalarin optik mikroskop goriintiileri a) saf nikel, b) Ni-B alagim, ¢) Ni-B/TiB, kompozit
(200 biiylitme oraninda)

Sekil 6. Kaplamalarin optik mikroskop goriintiileri a) saf nikel, b Ni-B alagim, c¢) Ni-B/TiB, kompozit
(500 biiylitme oraninda)
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3.5. Kaplamalarin Mikrosertlik Analizi

Mikro sertlik degerlerinin 6lglimiinde 500 g’lik
yiikk numune iizerine 10 s boyunca uygulanmistr.
En az 10 farkli noktadan numune {izerinde
Olcimler almmis ve bu O&lgiimlerin  aritmetik
ortalamast  almarak mikro  sertlik  degeri
bulunmustur. Ortalamadan asir1 derecede sapan
mikro  sertlik degerleri numunenin  genel
ortalamasina katilmamustir. Sekil 7°de Ni-B/TiB,
kompozit kaplamayla birlikte karsilagtirma
amaciyla paslanmaz gelik altlik, saf nikel ve Ni-B
alasim kaplamanin mikrosertlik 6l¢iim sonuglari
bir arada verilmistir. Paslanmaz ¢elik altligin
sertligi 200 Hv civarlarinda olgiiliirken, saf nikelin
sertlik degeri ise 300 Hv civarlarinda 6l¢iilmiistiir.

800

2 600
=
4
%
3 400
200
0 N e =
= Bl g AE
g2 2 Bz £8
S5 05 4% A4F
£ 7 a
Sekil 7. Althk ve kaplamalarmm  mikrosertlik
degerleri
Saf nikelin bor atomlar1 ile alagimlanmasi

neticesinde elde edilen Ni-B alasim kaplamanin
sertligi ise 400 Hv civarlarinda 6l¢iilmiistiir. Ni-B
alagim ana yapmin TiB,; ile takviye edilmesi ile
elde edilen kompozit kaplamanin sertligi ise 650
Hv civarlarinda elde edilmistir. Bu durumda
takviye parcaciklarla destek islemi sertlikte
paslanmaz celige gore %225, saf nikele gore %115
civarinda artisa sebep olurken, Ni-B alagimina
kiyasla yaklastk %60 civarinda bir artigla
sonug¢lanmustir. Sertlikteki bu artis, Ni-B alasimina
parcacik takviyesi sebebiyle olup bu durum,
literatiirde ~ Orowan  dispersiyon  sertlesmesi
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mekanizmasi ile agiklanmaktadir. Sert
parcaciklarin yap1 i¢indeki varligi ¢izgi kusurlari
(dislokasyon) hareketlerini engellemektedir ve

cizgi  kusurlari  pimleme etkisi, dagilmis
parcaciklarin dayanimini arttirma etkisine sebep
olmaktadir. Hareket yoriingesinde  bulunan

parcaciklarin yanindan gegen bir ¢izgi kusuru igin
kritik sart, parcaciklar arasinda bir yarim daire
seklinde kendisini biikmesidir. Sonrasinda c¢izgi
kusuru ilerlemekte ve ¢izgi kusuru digimiini
geride birakmaktadir. Dolayisiyla, ¢oziinmeyen
parcaciklarin yapida bulunmasi, ¢izgi kusuru
pimleme etkisine sebep olmakta ve bdylece
dayanim ve sertlikte artis meydana gelmektedir

[11].
3.6. Kaplamalarin Asinma Analizleri

Saf nikel ve Ni-B/TiB, kompozit kaplamalarin
asinma davraniglarini incelemek amaciyla 2 N yiik
altinda ve 0,25 m/s hizinda gerceklestirilmistir. 1z
capt 10 mm olarak ayarlanmis, deney oda
sicakliginda gergeklestirilmis ve siiresi 400 s ile
sinirlandirilmistir. Asmnma  analizinde — disk
iizerinde bilye (ball on disk) yontemi kullanilmis
ve karst malzeme olarak, yani bilye olarak 6 mm
capinda paslanmaz celik tercih edilmistir. Ni-B
alasim kaplama agir1 i¢ gerginlikten dolay1 altliga
tutunamadigr i¢in aginma analizi yapilamamuistir.
Elde edilen biitin Ni-B alasim  numune
kaplamalarda ¢atlaklar, pullanmalar, kavlama ve
kivrilmalar dolayisiyla dengeli bir zemin elde
edilememistir.

Sekil 8’de saf nikel ve Ni-B/TiB, kompozit
kaplamlarin  silirtinme  katsayis1  grafikleri
verilmigtir. Sekil 9’da ise numunelerin asinma
deneyi sonrasi elde edilen aginma izlerinin optik
mikroskop goriintiileri verilmistir. Cizelge 4’te ise
asinma analizinden elde edilen veriler 6zet olarak
sunulmustur. Siirtiinme katsayis1 grafikleri ve
Cizelge 4’te verilen ortalama siirtiinme katsayisi
verileri beraber degerlendirildiginde kompozit
kaplamanin saf nikele gore daha diisiik siirtinme
katsayis1 degerleri sergiledigi goriilmektedir. Saf
nikel i¢in ortalama siirtiinme katsayist degeri 0,227
elde edilirken, kompozit kaplama i¢in bu deger
0,187 elde edilmistir. Kompozit kaplamanin TiB,
pargaciklar: ile desteklenmesi sertligi artirmis ve
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artan sertlige ilaveten, ana yap1 igerisindeki
takviye parcaciklarinda katkisiyla  siirtiinme
katsayisinda bir miktar azalmaya sebep olmus
olabilir. Sekil 8 a’da verilen grafikte deney siiresi
boyunca saf nikelin siirtiinme katsayis1 grafigi
genel olarak kompozit kaplamaya kiyasla daha az
salimimli bir seyir izlemektedir. Ayni sekilde b’de
gosterilen kompozit kaplamaya ait grafikte ilk
baglarda siirtiinme katsayisi ¢ok diisiik degerlerle
baglamis ve ilerleyen siirelerle birlikte yiizeydeki
kaygan tabakalarin deforme olmasina miiteakip
artis gostermistir. Siirtiinme katsayisi
grafiklerindeki bu  yiiksek salimml  seyir,
aginmanin yapisma ve kayma (stick-slip) hareketi
yaparak gerceklestigi izlenimini vermektedir.
Yapisma esnasinda siirtiinme katsayis1 once belli
bir maksimum degere kadar artis goOstermekte,
miiteakiben kopmayla birlikte ise siirtiinme
katsayisinda ani diisis meydana gelmektedir

Sekil 9’da verilen asinma izleri incelendiginde
kompozit kaplamanin saf nikele oranla daha dar
bir aginma izine sahip oldugu anlasilmaktadir. Saf
nikelin aginma iz genigligi yaklasik olarak 400 um
civarlarindayken, kompozit kaplamanin aginma izi
genigligi ise 280 um civarlarinda ol¢iilmiistiir.
Asmnma deneyi parametreleri ve asinma iz
genigliginden elde edilen aginma hacim kaybi1 (V)
degerleri Cizelge 4’te verilmistir. Bu degerler
asmma iz genisligi ve bazi deney parametrelerini

esas alan asagidaki  verilen  formiilden

hesaplanmistir [44] (Esitlik 4).

Vv =27R| risint — - Y farr —we) @)
2r 4

Burada R asinma deneyi iz yarigapi, r asinma
deneyinde kullanilan bilye yarigapi, w ortalama

[42,43]_ asinma iz genisligidir.
0.35
5 sl a)
& 1 hoaln i e P fr ooy
2 0.25 Ww 1t
o |
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0
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Sekil 8. Siirtiinme katsayis1 grafikleri a) saf nikel kaplama, b) Ni-B/TiB, kompozit kaplama

Saf nikel i¢in asinma hacim kaybi1 0,04636 mm?®

olarak hesaplanirken, kompozit kaplama igin
aginma hacim kaybt 0,01915 mm® olarak
hesaplanmistir.  Sekil 9’daki asmmma  izleri

incelendiginde saf nikel igin plastik deformasyon
aginma mekanizmasinin (adesiv) hakim oldugu
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goriilmektedir. Bunun yam1 sira  kompozit
kaplamada ise mikro ¢izilme aginma mekanizmasi
seklinde ifade edebilecegimiz abrasiv asinma
tirtinin  hakim oldugu ifade edilebilir. Asinma
esnasinda kopan sert pargaciklar iki metal arasinda
kalarak kazima etkisi gdstermekte ve abraziv
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aginmaya sebep olabilmektedir. Abrasiv aginmada  sekilde asinan yiizeylerde mikron boyutunda
keskin ve sert pargaciklar malzeme ylizeyinden  gizikler olusabilmektedir [45].
mikron seviyesinde talas kaldirabilmektedir. Bu

Saf nikel Ni-B/TiB, kompozit
Sekil 9. Saf nikel ve Ni-B/TiB, kompozit kaplamalarin aginma izi optik mikroskop goriintiileri (sirasiyla
yukardan asagiya 100, 200, 500 ve 1000 biiyiitme oranlarinda)
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Cizelge 4. Saf nikel ve Ni-B/TiB, kompozit
kaplamalarin aginma analizi verileri

Asinma iz Asln.ma Ortalama
c e hacim .
Numune genisligi surtilnme
(w, mm) kayb13 katsayis1
' (V, mm°)
Saf nikel ~0,4 0,04636 0,227
Ni-
B/TiB, ~0,28 0,01915 0,187
kompozit
4. SONUCLAR
Geleneksel elektrodepolama metoduyla Ni-B

alastm ana yapili ve mikro boyutta TiB,
pargaciklari ile takviyeli kompozit kaplama elde
edilmis ve yine ayni metotla {iretilen saf nikel ve
Ni-B alagim kaplamalar ile mukayese edilmistir.
Kronopotansiyometri grafiklerine gore elektrolite
pargaciklarin  ilave edilmesi sabit akimda
depolanan banyoda potansiyel artisina sebep
olmugtur. Saf nikelin bor ile desteklenmesi
ortalama kristal tane boyutunu ciddi miktarda
azaltirken, takviye parcaciklar tane boyutu
degerinin tekrar artis gostermesine sebep olmustur.
Elde edilen kaplamalarin morfolojileri birbirinden
farkli goriinmekle birlikte, genel olarak piiriizsiiz
diizgiin yiizeyli kaplamalar elde edilmistir. TiB,
pargaciklarla takviye iglemi mikro sertlikte
paslanmaz celige gore %225, saf nikele gore %115
civarinda artisa sebep olurken, Ni-B alagimina
kiyasla yaklasik %60 civarinda bir artisla
sonu¢lanmistir. Asinma analiz sonuglarina gore
kompozit kaplamanin saf nikele gore asinma
hacim kaybinda yaklasik %50 civarinda bir azalma
s6z konusudur. Ayrica, saf nikelin siirtiinme
katsayis1 0,227 olarak elde edilirken, kompozit
kaplamanin siirtinme katsayis1 0,187 olarak elde
edilmigtir.
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