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OZET

METAL MATRISLI KOMPOZIT MALZEMELERDE TAKVIYE MALZEMESININ
YUZEY OZELLIKLERININ iYiLESTIRILMESI

Gokge SEZEN

Metalurji ve Malzememe Mihendisligi Anabilim Dal

Ylksek Lisans Tezi
Tez Danismant: Prof. Dr. Sibel DAGLILAR

Bu calisma, metal matrisli kompozit malzeme Uretimi sirasinda sivi metal ve seramik
partiklller arasindaki diistik 1slanma davranisini iyilestirmeyi amacglamaktadir. Silisyum
karbir (SiC) gibi seramik partiklller, kompozit malzemeler icin takviye olarak
kullanilabilirlikleri nedeniyle blyik ilgi gormektedir. Akimsiz (elektroliz) nikel kaplama
teknigi seramik partikillerin ylzey o6zelliklerinin iyilestiriimesi icin mikemmel bir
islemdir. Bununla birlikte partikillerin zayif islanabilirligi, metal matrisli kompozit
malzeme Uretiminin en blylk dezavantajlarindan biridir. Bu sebeple, seramik takviyeli
metal matrisli kompozit malzemelerde seramik partikiiller ve metal alt tabakalar
arasindaki i1slanma 06zelligini gelistirmek igin cesitli yontemler arastiriimistir. Bu
yontemler arasinda, seramik partikillerin ylizey ozelliklerini gelistirilmesi icin akimsiz
nikel kaplama yontemi etkili bir ydontemdir. Bu ¢alismada otokatalitik kaplama yontemi
ile hipofosfit ve borohidrid banyosu kullanilarak SiC partikilleri Ni-P ve Ni-B
kaplanmistir. Katalitik ozelliklerin saglanmasi icin SiC tozlari duyarl hale getirilmis ve
aktive edilmistir. Partikll yizeylerine uygulanan 6n islemlerden sonra iki farkh nikel
iyonu kaynagindan (nikel klorir, nikel silfat) elektroliz nikel kaplama
gerceklestirilmistir. Kaplanmis tozlarin morfolojileri taramali elektron mikroskobu ile
karakterize edilmistir. Elde edilen sonuclara gore, NiCl,.6H,O0 bilesimine oranla,
NiSO4.6H,0 bilesiminde Ni?* iyonuyla gerceklesen Ni-P kaplamasinda daha kuvvetli ara
ylzey bagi ve daha lniform yapi elde edilmistir. Ni-B kaplamasinda ise SiC yiizeyinde
daha kaliteli ve siirekli kaplama tabakasi elde edilmistir.
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ABSTRACT

ALTERING THE SURFACE PROPERTIES OF THE REINFORCEMENT
ELEMENTS IN METAL MATRIX COMPOSITE MATERIALS

Gokce SEZEN

Department of Metalurgy and Materials Engineering

MSc. Thesis

Adviser: Prof. Dr. Sibel DAGLILAR

This present work is focused on studying to improve low wetting behaviour between
liguid metal and ceramic particles. Ceramic particles such as silicon carbide (SiC) have
attracted great attention because of their usability as reinforcement for composite
materials. Autocatalytic (electroless) nickel deposition is an excellent process for the
enhancement of surface properties of ceramic particles. However poor wettability of
particles is one of the major drawbacks of metal matrix composite production. Various
methods have been studied to enhance the wetting properties between ceramic
materials and metal substrates during ceramic reinforced metal matrix composites.
Among these methods autocatalytic nickel deposition is a unique process for the
enhancement of the surface properties of ceramic particles. In this study, deposition of
nickel-phosphorus (Ni-P) and nickel-boron (Ni-B) layer on SiC particles by way of
autocatalytic plating in hypophosphite and borohydride baths was investigated. SiC
powders were sensitised and activated respectively in order to ensure catalytic
properties. Electroless nickel coating was performed from two different nickel ion
sources (nickel chloride, nickel sulfate) following the pretreatments of particle
surfaces. Coated powder morphologies were characterised by scanning electron
microscopy. The results showed that a better uniformity and bonding were obtained
for Ni-P coatings with the Ni%* source of NiSO4.6H,0 as compared to NiCl,.6H,0. For Ni-
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B coatings, the Ni%* source of NiCl,.6H,0 has provided better quality and continuous
coating layer on SiC surfaces.

Keywords: Electroless coating, silicon carbide, natrium hypophospite, natrium
borohydride
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XV



BOLUM 1

GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Silisyum karbir yiksek dayanim, miikemmel sertlik, asinma ve korozyon direnci
nedeniyle Fe-, Al- ve Mg- gibi metal matrisli kompozit malzemeler igin en onemli
takviye malzemelerinden biridir [1],[2]. Kovalent bagh SiC seramik tozlari bu Ustiin
mekanik oOzelliklerine ve stabil kimyasal 6zelliklerine ragmen Al, Ti, Fe ve Mg gibi
bilesiklerle olusturdugu kompozitlerde matris takvize fazi arasinda kolaylikla ortaya
¢cikan reaksiyonlar nedeniyle olusturulan kompozit malzemelerin performansi koétu
etkilenebilmektedir [3]. SiC partikillerinin termal, mekanik ve kimyasal 6zellikleri bu
malzemelerin uygulamalarinin siklikla ¢alisiilmasina neden oldugu gibi bu malzemeleri
gelecekteki havacilik uzay ve nilkleer uygulamalar icin en basarili aday haline
getirmektedir [4],[5]. Silisyum karbiir bu uygulama alanlarinin yaninda metal matrisli
kompozit malzeme (retiminde takviye malzemesi olarak da siklikla kullaniimaktadir
[6],[7]. Ancak 6zellikle dokim yoluyla liretilen metal matrisli kompozit malzemeler icin
ergimis metal matris ile kati seramik takviye malzemesi arasindaki koti islanabilirlik
davranisi hala blyik bir 6nem teskil etmektedir [8],[9]. Matris takviye ara ylizey bagi
kuvvetlendirmek amaciyla son zamanlarda Toptan vd. kimyasal sivi-buhar reaksiyonu
[10], Farguson ve Hakim vd. atomik katman biriktirme [11],[12],[13], Liu vd.
piskirtmeli kurutma [14], Yang vd. hidrotermal yontem [15], Jiang vd. cekirdek
blyimesi [16] ve Kilicarslan vd. akimsiz kaplama [17],[18] gibi cesitli yontemlerle
takviye malzemesinin ylizey modifikasyonu saglanmaya calisilmistir. Bu yontemler sivi
metal-takviye malzemesi arasindaki islanabilirlik davranigini iyilestirmenin yani sira

takviye malzemenin manyetik, kimyasal ve elektriksel 6zelliklerini de iyilestirmektedir.
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Bu yontemler iginde en etkili olani akimsiz kaplama teknigi olarak kabul edilmektedir

[19].

Metal kapli seramik partiklller, bir seramik c¢ekirdege ve metalik kabuga sahip
kompozit tozlar olarak tanimlanabilir. Bu partiklllerin elekriksel, kimyasal ve manyetik
Ozellikleri kaplanmamis seramik tozlar ile karsilastirildiginda daha Ustin oldugu gibi
ayni zamanda kaplanmamis partikiillere goére islanabilirlik davranislari da daha
yuksektir. Ergimis metal ile kaplanmamis seramik partikilleri arasindaki zayif ara ylizey
bagi dislik islanma davranisinin bir sonucudur. Metalik nikel veya bakir kaplamalari ile
matris icerisindeki takviye malzemesinin islanabilirliginin arttirilmasi boylece matris-
takviye arasinda kuvvetli bir bag olusumu saglanmaktadir [20]. Takviye malzemesi
kaplama yontemleri icinde en etkili teknik disik maliyeti, kolay kontrol edilebilirligi ve
ylksek miktarda uretilebilme kolayligi bakimindan akimsiz nikel kaplama teknigidir.
Zhu vd. yaptiklari ¢alismalarda akimsiz nikel kaplama teknigi ile metalik nikel ile
kaplanan SiC paritkillerinin meydana gelen ara ylizey reaksiyonlarina karsi zayif

1Islanma davranislarinda olumlu sonuglar elde edildigi gozlemlenmistir [1],[21].

Akimsiz nikel kaplama tekniginin tercih edilmesinin bir diger nedeni yiksek stinekliligi,
kayganhgr ve mukemmel elektriksel ozelligidir [22]. Akimsiz nikel kaplama, metal
ylzeyinde nikel iyonlarinin bir indirgeyici etkisi ile nikel metaline donlismesi esasina
dayanir. Elektrik akimi kullanilmadan nikel iyonlarinin oto katalitik kimyasal indirgeme
yontemi ile elde edilerek metal ylizeyine kaplama islemine de “akimsiz nikel kaplama”
denir [23]. Akimsiz nikel kaplama teknigi ile kullanilan redikleyici tirine bagh olarak
Ni-P, Ni-B veya saf nikel kaplamalar elde edilebilmektedir [24]. Balaraju ve Hea
yaptiklari calismalarla akimsiz nikel-fosfor kaplamalar nikel-bor kaplama ile
karsilastirldiginda distk maliyetleri ve indirgeyici ajan olarak kullanilan sodyum
hipofosfitin en gicli redikleyici ajan olmasi nedeniyle uygulamada daha cok tercih
edildigini 6ne siirmuslerdir [24],[25]. indirgeyici ajan olarak hipofosfit yaygin olarak
tercih edilse de nikel kaplamanin icerisinde fosfor ihtiva etmesi nedeniyle nikel-bor ile
karsilastirildiginda onu en cazip rediikleyici ajan yapmamaktadir. Sodyum borhidrid
akimsiz nikel-bor kaplamalar icin en glicli indirgeyici ajan olarak kabul edilmektedir

[26].



Zhu vd. [22] B4C partikillerinin akimsiz Ni-B kaplanmasi ile ilgili calismalarinda
indirgeyici ajanin ilave hizinin etkisini arastirmistir. Zhu vd., tek seferde ve c¢ok hizli
indirgeyici ajan ilavelerinde Ni-B tabakasinin ¢ok hizli olustugunu ve B4C partikillerinin
aglomerasyonuna neden oldugunu belirtmistir. Bununla birlikte Zhu vd.’nin galismasi
rediktanin tek seferde ilavesinin bazi partikil ylzeylerinde daha yogun kaplamalari
olusturdugunu; rediiktan, zamana bagl olarak nispeten yavas hizlarda ilave edildiginde
daha homojen kaplamalarin elde edildigini gdstermistir. Ne var ki, Zhu vd. ¢alismalarini
kompleks yapici ajan olarak yalnizca NiCl2.6H,0 sulu ¢ozeltisi iceren akimsiz banyoda

gerceklestirmistir.

Chen vd. [46] yaptiklar calismada kicuk silisyum karbir tozlarina elektrik akimsiz nikel
kaplama yontemini uygulamislardir. Kaplama sonrasi EDS ile yapilan analizlerde nano
boyuttaki SiC partiklllerinin davraniglarinda akimsiz nikel kaplamanin 6nemli bir
etkisinin oldugunu gérmiuslerdir. Akimsiz nikel kaplama sonucunda kiglik karbirlerin
Gegirimli Elektron Mikroskobunda atomik yapilarini incelemislerdir. Kaplanmis silisyum
karbdr (SiC) partikillerinin ¢ok siki oldugunu gérmdislerdir.

Kretz vd. [1] calismalarinda aliminyum matrisli kompozitler icin 8, 14 ve 70 mikron
boyutlarindaki SiC partikillerini akimsiz Ni-P kaplamasini galismislardir. Kaplama islemi
ile SiC partikillerinin asinma dayanimlarinin arttigini ortaya koymuslardir. Partikil
dagihmina Ni-P kaplama ile takviye fazi gliglendirilmis kompozitlerin takviye fazina
herhangi bir ylizey iyilestirme islemi uygulanmamis numuneler arasinda énemli bir fark
olmadigini belirtmistir.

Zhu vd. [53] yaptiklari ¢calismada, bor karbiir partikilleri Gzerine Ni-B’un otokatalitik
kaplama ydntemiyle kaplanmasini arastirmislardir. NiZ*iyon kaynagi olarak NiSO4.6H-0,
indirgeyici ajan olarak NaBH4 kullanan Zhu vd. partikil yizeylerini basarili bir sekilde
Ni-B kaplamislardir. Kullanilan B4C partikillerinin boyutu yaklasik olarak 2 mikron
mertebesinde olmakla birlikte Ni-B kaplamanin kalinliginin da Ni*2:BsC oraninin
ayarlanmasiyla degisebildigini gormuslerdir.

Toptan vd. [37] hacimsel olarak %5-15 arasinda degisen miktarlarda bor karbiri
dokim yontemi ile aliminyuma karistirmistir. Farkh boyutlardaki borkarbir tozlari, 800
ve 920 °C'de ergimis aliminyum icerisine katilarak dokiim yapilmistir. Bu calismada

diger c¢alismalardan farkli olarak K;TiFs kullanilmasi ile B4C ile aliminyum ara



ylzeyinde istenmeyen fazlarin olugsmasi engellenmis, islatabilirlik davranigi artirilmis ve
homojen dagilim saglanmistir. Ayrica 10 mikrondan kii¢lik B4C tozlari ile 20 mikron ve
daha buyik B4C tozlarini karsilastirildiginda, 20 mikron ve daha buylik B4C tozlarinin
kullanildigi kompozitlerde daha homojen bir dagilim tespit edilmistir. ilerleyen
calismalar sonucunda, %5 ve %10 takviye oranlarinda, islatma acisinda olumlu sonuglar
alindigl, ne var ki %15 takviye oranina c¢ikildiginda, matris-takviye ara ylzeyinde
iIslanmanin yeterli dizeylerde olamadigi gortlmustur.

Hashim vd. [8] aliminyum matris kompozit malzemenin karigtirmali dokim yontemi ile
Uretiminde SiC partikullerin islatabilirligi artirmak amaciyla yapilan bir ¢calismada A359
matris alasimini kullaniimistir. Karistirma yapilmadiginda islatmanin gergeklesmedigi,
magnezyum ilaveli sivi faz karistirmasinda ise %30-40 oraninda islatmanin arttigi,
magnezyum ilaveli ve isil islem gérmus SiC ile yapilan yari kati faz karigtirma ise % 66-
95 oraninda islatmanin arttig belirtilmistir. Calismada mekanik karistirmanin gerekliligi,
aliminyuma %1 oraninda Mg ilavesinin islatmayi artirdigi ve SiC’in hacimsel oraninin

artmasi ile islatmayi diistirdtGgi belirlenmistir.

Zhang vd. [2] yogunlugu 4,53 g/cm3 ve 11 mikron ¢apinda metal seramik karisimi
Ti3SiC2 tozlarina akimsiz bakir kaplama ile ilgili yayinlanan bir calismada, kaplama
banyosunda; 18g/l CuSO45HZO, 13ml/l HCHO, 7g/l NaOH, 24g/l EDTA, 15g/I
C4H4KNa.4H20 ve 30 mg/l 2,2-prime-bipyridly kullanmistir. Kaplama banyosunun pH
degeri 13 ve sicakhgr 65 °C olarak belirlenmistir. Ti:%SiC2 tozlari basari ile Cu
kaplanmistir. Kaplama katmani ile Ti3SiC2—Cu kompozitlerde ara ylizey adezyonunun

arttig1 tespit edilmistir.

1.2 Tezin Amaci

Son bir kag¢ yilda akimsiz nikel kaplama yonteminde metal matrisli kompozit
malzemelerde takviye elemaninin kaplanmasi altinda yeni bir uygulama alani
dogmustur. Ozellikle seramik partikiil takviyeli kompozitlerin matris takviye ara

ylzeyini kuvvetlendirmek amaciyla takviye malzemesi akimsiz kaplama yontemiyle



kaplanabilmektedir. Bu teknikle kullanilan indirgeyici turine bagh olarak Ni-B, Ni-P

veya saf nikel kaplamalar elde edilebilmektedir.

Bu ¢alisma ile SiC seramik partikdlleri iki farkli nikel iyon kaynagi kullanilarak gesitli
kaplama kalinliklarinda akimsiz nikel kaplama yontemi ile Ni-P ve Ni-B kaplanarak;
kaplama morfolojisi, kaplama prosesleri ve kaplama mekanizmasini incelenmesi

amaclanmaktadir.

1.3 Hipotez

Elde edilen sonuclar dogrultusunda seramik takviye malzemesi olarak kullanilacak olan
silisyum karbir’iin akimsiz nikel kaplanmasi i¢in optimum deney kosullari belirlenmeye
calisilacaktir. Bu dogrultuda metal matrisli kompozit Gretiminde siklikla karsilagilan
matris takviye ara ylizey baginin ve islanabilirlik davranisinin olumsuz etkilerinin 6niine
gecilmesiyle mekanik ozellikleri iyilestirilmis metal matrisli kompozit tretimine katki

saglanacaktir.



BOLUM 2

METAL MATRIiSLI KOMPOZIT MALZEMELER

Metal matrisli kompozit malzemeler son yillarda gelismekte olan ve her gegen giin
daha cok ilgi ceken malzemelerdir[27]. MMK malzemeleri cekici kilan 6zelliklerin
basinda mukavemetlerinin ve elastik modullerinin ylksek olmasi, Ustlin kalite ve
performans 06zelliklerinin yaninda yogunluklarinin ve maliyetlerinin disik olmasi
gelmektedir. Buna karsilik icerdikleri takviye fazlar nedeniyle malzemenin stinekliligi ve

toklugu distik olmaktadir [28],[29].

MMK malzemelerde matris olarak genellikle aliminyum ve alasimlarinin tercih
edilmesinin yaninda sliper alasimlar, magnezyum, demir ve titanyum da matris
malzemesi olarak kullanilabilmektedir [30]. Spesifik MMK uygulamalarinda ise kursun,
bakir ve cinko alasimlari tercih edilmektedir. Ustiin mekanik 6zelliklerinden dolayi
aliminyum matrise sahip seramik partikil takviyeli MMK malzemeler mihendislik

uygulamalarinda ¢okga tercih edilmektedir.

Takviye fazi; kompozit icinde siirekli veya silireksiz fazlar olmak Gzere iki sekilde yer
alabilmektedir [31]. Sureksiz takviyeli kompozit malzemelerin Gretim maliyeti strekli
fiber takviyeli kompozit malzemelere gore genel olarak daha dusiiktir. Fakat sireksiz
takviyeli kompozitler mekanik 6zellikleri bakimindan sirekli fiber takviyeli kompozit
malzemelere gore daha distk performans gostermektedirler. Bu nedenle siirekli fiber

takviyeli kompozit malzemeler ticari agidan daha ¢ok kabul gormektedir.

Aliminyum metal matrikli kompozit malzemeler toz metalurjisi, dokiim, vorteks
metodu, infiltrasyon ve in-situ gibi tekniklerle liretilebilmektedir. Ticari boyutta yapilan
Uretimlerde ylksek kalite beklentisi her zaman 6nemini korumaktadir. Bu nedenle
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arastirma gelistirme faliyetleri ile maliyeti dislirme calismalarn 6zellikle otomotiv
sektoriinde kullanilan rdnler igin ginlimuizde hala devam etmektedir. Cizelge 2.1 ve
2.2’de MMK malzemelerin tek fazli metal Girtinlerle karsilastirildiginda ortaya ¢ikan bazi

avantajlari ve dezavantajlari verilmistir [30].

Cizelge 2. 1 MMK Malzemelerin Tek Fazli Metal Malzemeler ile Karsilastirildiginda
Ortaya Konulan Avantajlari [30]

AVANTAJ

Yiksek Mukavemet/Yogunluk Orani

Yiksek Rijitlik/Yogunluk Orani

Isil Ozellikler

Yorulma Dayanimi

Asinma Direnci

Distk Surinme Direnci

Dusuk Isil Genlesme Katsayisi

Cizelge 2. 2 MMK Malzemelerin Tek Fazli Metal Malzemeler ile Karsilastirildiginda
Ortaya Konulan Dezavantajlari [30]

DEZAVANTAJ

Yiksek Maliyet

Sinirli Servis hizmeti

Kompleks Uretim Tekniklerinin Gerekliligi

ileri Teknolojiye ihtiyac Duyulmasi

2.1 MMK Malzemelerde Kullanilan Matris Malzemeleri

MMK malzemelerde cesitli metaller ve bunlarin alasimlari matris malzemesi olarak
kullanilabilmektedir. Bu kompozitler ile monolitik alasimlarla basarilamayan bir cok
mekanik o6zelligin sirekli veya slreksiz ikincil faz takviyesi ile elde edilmesi
amaclanmaktadir. Bu amagla olusturulan MMK malzemeler yiksek korozyon ve asinma

dayanimi, yuksek rijitlik ve ylksek 1sil 6zelliklere sahip olurlar. Bu nedenle disik
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yogunluga sahip ve agirlikga hafif olan metal veya alasimlari MMK kompozitlerde

matris malzemesi olarak kullaniimaktadir [31],[32].

Malzemenin kullanilacagl ortam sartlari ve malzemeden beklenen mekanik 6zellik
degerleri gb6z Onine alinarak hangi metalin tercih edilecegine, saf mi yoksa
alasimlandilmis halde mi kullanilacagina karar verilmelidir. Matris malzemesi olarak
genellikle ylizey merkezli kiibik kristal yapiya sahip Al, Ni, Ag, Au ve Cu, hacim merkezli
kibik kristal yapiya sahip olan Fe, V, Nb ve Cr ile hegzagonal kristal yapiya sahip olan Ti,
Mg, Zn ve Cd kullanilmaktadir. Fakat bunlardan en yaygin olani Al ve alasimlari, Ti ve
Mg’dir. Matris malzemesi segilirken takviye fazi ile olan uyumuna ve kullanilacak
Uretim teknigi ile Gretilebilirligine dikkat edilmelidir. Matris malzemesi olarak kullanilan
cesitli kristal yapiya sahip bu elementlerin kafes yapilari Sekil 2.1’de gosterilmektedir
[30],[33].

"
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Sekil 2. 1 Kristal kafes yapilari [30]

2.2 MMK Malzemelerde Kullanilan Takviye Malzemeleri

Kompozit malzemelerde takviye fazi olarak son yillarda yiksek dayanimlari nedeniyle
seramik partiklller ve fiberlere olan talep plastik veya metal esasli takviye
malzemelerine gore daha fazladir. Kompozit malzemelerde takviye fazinin asil islevi
ylikd tastyan matrisin dayanimini ve rijitligini arttirmaktir. Yikiin matris fazindan
takviye fazina iletilebilmesi icin matris ile takviye fazi arasindaki fiziksel ve kimyasal
uyumun vyilksek, ara ylizey baginin ise kuvvetli olmasi gerekmektedir. Takviye ile
matrisin 1sil genlesme katsayilari arasindaki uyum kalici yapisal gerilmelerin meydana
getirilmesi bakimindan ©6nem arz etmektedir. Takviye malzemeleri whiskerler

(partikiller) ve fiberler olmak Uzere iki ana gruba ayrilmaktadir. Fiberler ise kendi



iclerinde siirekli fiberler ve sireksiz fiberler olarak ikiye ayrilmaktadir [34]. Cizelge
2.3’de metal matrisli kompozit malzemelerde literatiirde siklikla kullanilan takviye

malzemeleri listelenmistir [31].

Cizelge 2. 3 MMK Malzemeler igin Literatiirde Siklikla Kullanilan Takviye Malzemeleri

(31]
Sirekli Fiberler Al;O3, B, C, SiC, SisNa, Nb-Ti, NbsSn
Siireksiz Fiberler SiC, TiBa, ALOs

> Viskerler

»Kisa Fiberler Al,03, SiC, Karbon fiberler

Partikuller SiC, Al20s3, TiC, B4C, WC

2.2.1 Partikiil Takviyeli MMK Malzemeler

Partikul takviyeli MMK malzemeler, yiiksek oranda izotropik 6zellik gosteren ve mikron
boyutundaki partikiillerin matris malzemesi icinde dagilmasi ile elde edilen
kompozitlerdir. Metalik matris malzemenin yiliksek sicakliktaki mekanik o6zelliklerini,
sertligini ve asinma direncini arttirmak icin genellikle takviye malzemesi olarak oksit,
karblir veya nitriir esasl bilesiklerden yararlanilmaktadir. Partikll takviyeli MMK
malzemeler degistirilebilir mikroyapilari, disik yogunluklari ve vyiksek mekanik

ozellikleri ile son yillarda ilgi gekmektedir [28].

MMK malzemelerde takviye malzemeleri genellikle matris fazina goére daha yliksek
mukavemete sahip, daha sert ve asinma dayanimi daha yliksek malzemelerdir. Takviye
malzemesi olarak en cok ileri teknoloji seramikleri (SiC, B4C, TiC, WC, Al,03 vb.) tercih
edilmektedir [31]. Ozellikle Al matrisli MMK malzemelerde takviye fazi olarak en cok
SiC ve Al,O3 tercih edilmesinin yani sira ¢ok daha yiksek mukavemete gerek duyulan
askeri ve havacilik uygulamalarinda maliyeti daha ylksek olmasina ragmen BaC'de

kullanilmaktadir [28].

2.2.1.1 Silisyum Karbiir (SiC)

Silisyumkarbir dogada bilesik olarak bulunmamasina ragmen ana bilesenleri olan

silisyum ve karbona dogada ¢okca rastlanilmaktadir [29]. SiC ¢ok sert olup ylksek
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asindirma oOzelligine ve ¢ok yuksek siirinme dayanimina sahiptir. Termal genlesme
katsayisinin diisiik olmasi nedeni ile termal iletkenligi ¢ok yliksektir. Ana maddesi olan
karbon bir soygaz oldugu igin matris malzemesi ile kimyasal reaksiyona girmediginden
takviye elemaninin bu mekanik 6zellikleri yiksek sicaklik sartlari altinda da stabilitesini
korumaktadir [35]. Bu nedenle metal matrisli kompozit malzemelerde takviye
malzemesi olarak kullanilan SiC, metal matrisli kompozit malzemenin asinma
dayaniminin ve mukavemetinin 6nemli Ol¢lide artmasina neden olmaktadir [30].

Cizelge 2.4’de Silisyum karbiirtin tipik 6zellikleri verilmistir [35].

Cizelge 2. 4 Silisyum karblirtn tipik 6zellikleri [35]

Karakteristikler Degerler
Yogunluk (g/cm3) 3,1-3,22
% SiC 97,8

% C 0,2-0,8
Egme Mukavemeti (Mpa)

Oda Sicakhiginda pro-ai0
Sertlik (Vickers) 3100
Renk Siyah

2.3 Matris Malzemesi ile Takviye Elementi Arasindaki Arayiizey Bagi

iki fazin ara yiizey bagi olusturmasi durumu fazlar arasindaki ara yiizeyin uyumluluguna
baghdir. Boyle bir durumda matris malzemesi ve takviye elemanin uygun secimi ile ara
ylizey baginin olusturulmasi elde edilen kompozit malzemenin fiziksel ve mekanik
ozelliklerinin iyilestirilmesinde 6nemli rol oynar. Bu nedenle takviye elemani ve matris
malzemesinin elastik ozellikleri arasindaki biyik farklar zaman zaman ara ylizey bag
kuvvetinin zayif olmasina neden olmaktadir. Takviye fazinin yliksek dayanim ve elastik
modul gibi mekanik 6zelliklerinden kompozit malzemenin tamaminda faydalanabilmek
icin ara ylizey bag kuvvetinin yiksek olmasi ¢ok o6nemlidir. Clinkii kompozit

malzemenin mekanik 6zelligi takviye elemani ile matrisin gekme dayanimi ve gekme
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modulinden, ayni zamanda kimyasal kararliliklari dolayisiyla olusan ara ylizey baginin

yeterince kararl olmasindan blyuk 6l¢iide etkilenmektedir.

Ara ylzeyin kalitesi kompozit malzemenin kirilma tokluguna, korozyona ve sulu
cozeltilere karsi dayanimina olumlu katki saglamaktadir. Zayif ara ylizey bagina sahip
malzemeler genellikle disiik dayanim, disuk elastik modul ve ylksek tokluk gosteren
malzemelerdir [34]. Bu mekanik 6zelliklerinden dolayi zayif ara ylizey bagina sahip
malzemelerde, catlak ilerlemesi sirasinda takviye elemaninin matris fazindan kolayca

ayrilmasi durumu gorilmektedir.

Seramik partikul takviyeli metal matrisli kompozit sistemlerinde kompozit malzemeye
ait tum oOzelliklerin  blylk g¢ogunlugunun olusan ara ylizey baginin mekanik
ozelliklerinden etkilenmesi literatiirde bir ¢ok arastirmaci tarafindan incelenip kabul
edilmistir [27],[36],[37]. Kuvvetli bir ara ylizey yukiin takviye elemanindan matris
malzemesine homojen bir sekilde dagitiimasindan ileri gelmektedir. Isil genlesme,
yorulma, kirilma toklugu, rijitlik, stirtinme, 1sil iletkenlik gibi 6zellikler de bu nedenle ara
ylzey bag vyapisindan etkilenmektedir. Takviye elemani ile matris malzemesi
arasindaki ara ylizey bagini olusturmak icin uygun kompozit iretim metodu ile matrisin
takviye elemanlari arasinda homojen bir sekilde dagilmasini saglamak gerekir. Bu
durumda takviye elemanlari matris malzemesi tarafindan yliksek oranda islanarak
bosluksuz bir kompozit Gretimi saglanabilir. Bu nedenle takviye elemani ile matris
malzemesinin Uretim metodunun optimize edilmesi ¢ok 6nemlidir. Ancak ozellikle
seramik partikiil takviye elemanlarinin islanabilirlik davranisi zayif ve kompleks
oldugundan metal matris tarafindan kolaylikla islatilamaz. Eger sivi metal kati takviye
malzemesi ile etkilesime girer ise ara yilzeyde intermetalik faz olusturur ve ara yizey

baginin kuvvetine olumsuz yonde etki eder [37],[38].

2.4 MMK Malzemelerde Islanabilirlik Davranisi

Malzeme bilimi ve mihendisliginde metal matrisli seramik takviyeli kompozitlerin
Uretiminde matris ile takviye malzemesi arasindaki ara ylizey bag blyik 6nem
tasimaktadir. Bu kompozitlerin basarisi matris ile takviye fazi arasinda olusan ara yizey
bagi ile belirlenen slanabilirlik davranisina baghdir [39]. Ozellikle Al-MMK
malzemelerde takviye malzemesi olarak seramik esasli partikiller kullanilmasi
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durumunda bu partikillerin sivi aliminyum ile yeterince islatilamadigi gortlmastir.
Islatilabilirlik davranisi kati ylizerinde sivinin dagilma kabiliyeti olarak tanimlanir ve kati

ile sivi faz arasindaki temas acisini temsil etmektedir [40].

Sekil 2. 2 Bir sivinin kati altik Gzerinde yayilmasi [39]

Sekil 2. 3'de kati seramik altik malzemesine sivi metalin damlatiimasi sonucunda bu
damlacigin ortaya ¢ikarmis oldugu geometri gérilmektedir. Yiizey enerjileri ve 1slatma

acisi arasindaki temel iliski Thomas-Young esitligi ile ifade edilir.
vkb= yks+ ysb Cos® (2.1)

Burada ykb kati-buhar ara ylizey enerijisi, yks kati-sivi ara yizey enerjisi, ysb sivi-buhar
ara ylzey enerjisi ve 0 1slatma agisidir. Esitlik (2.1)’den gorildugi gibi ideal bir 1slanma
icin, temas acist (B8) = 0 olmalidir. Yani kati yilzeyinin tamami, sivi tarafindan
kaplanmalidir. Temas acgisinin 8 = 1802 oldugu durumlarda slatma
gerceklesmemektedir. Etkin bir 1slanma icin kati-sivi ara ylizey enerjisi (yks) disuk
olmali, sivi metal ylizey gerilimi diismeli ve temas acisi 90 dereceden disik olmahdir.
B'nin 90 dereceden disik olmasini saglamak icin ykb-yks degeri pozitif olmalidir [40].

Bu durum asagidaki durumlar saglandiginda mimkin olabilmektedir;
° Kati-sivi ara ylizey enerjisinin dislrtlmesi
° Kati altligin ylzey enerjisinin yikseltilmesi

° Sivi metalin ylizey enerjisinin distrilmesi [41],[42].
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Sekil 2. 3 Sivi damlatma metoduna gore islanabilirlik davranisi [37]

Sekil 2.4’de A noktasindaki temas agisi ve ara ylzey kuvvetleri verilmistir. Islatmanin
meydana gelebilmesi icin ara ylizey bag kuvvetinin sivinin ylizey gerilimine Ustlin
gelmesi gerekmektedir [36]. Son vyillarda yapilan arastirmalar takviye fazina
uygulanacak cesitli metalik kaplama teknikleri ile seramik fazin metal matris tarafindan

islanabilirliginin arttirilabilecegini ortaya koymaktadir [40].

2.4.1 AI-SiC Kompozitlerde Islanabilirligin Onemi

MMK malzemelerin dokiim yoluyla Uretimi, maliyetinin disik olmasi ve Uretim
parametrelerinin  kolaylikla degistirilebilmesine imkan sagladigindan kompozit
sektoriinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Takviye fazi ile matris malzemesi arasindaki
ara yuzey oOzellikleri metal matrisli kompozit malzemelerin mekanik 6zelliklerinin
arttirilmasinda onemli bir etkiye sahiptir. Teoride ise takviye fazinin matris malzemesi
tarafindan islatilabilmesi ara ylizeydeki kimyasal reaksiyonlarin ¢ok hizli ve az miktarda
gerceklesmesine, fazlar arasi diflizyonun ¢ok az veya hi¢c olmamasina dolayisi ile takviye

fazinin bozunmamasina baghdir [8].

Aliminyum matrisli ve SiC partikil takviyeli kompozit malzemelerin Uretiminde ise
karsilasilan en bliylk problem yiksek sicaklik gerektiren iretim yontemlerinde takviye
fazinin sivi metal ile reaksiyona girmesi, duslik sicakliklarda ise takviye fazinin
islanabilirlik davranisinin ¢ok diisiik olmasidir [43]. SiC gibi kovalent bag yapisina sahip
malzemeler atomlarin kararli elektron yapisi nedeni ile sivi metal ile kolaklikla
etkilesime girmemektedir. Bu yapidaki malzemelerin atomlar arasi baglari kismen veya
tamamen koparildiginda sivi metal tarafindan islanma davranisi sivi metalin kati faz ile

kimyasal reaksiyona girmesi ile miimkiin olmaktadir [40].
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2.4.2 Islanabilirligi iyilestirme Yontemleri

Malzemenin islanabilirlik davranisini arttirmanin temel prensibi, kati-sivi ara ylzey
enerjisini dustirmek, kati altlik malzemesinin ylizey enerjisini arttirmak ve sivi metalin
ylzey enerjisini duslirmektir [43]. Malzemenin islanabilirlik davranisi genel olarak
mekanik ve kimyasal yollarla iyilestirilebilmektedir. Bu amagla matris malzemesine
alasim elementi ilavesi, takviye partikillere isil islem uygulanmasi, takviye partikdllerin

kaplanmasi ve diger mekanik islemler uygulanabilmektedir [40].

Aliminyum matrisli kompozit malzemelerde islatilabilirlik davranisi 6zellikle takviye
malzemesinin ylzey enerjisini diisirmek amaciyla takviyenin kimyasal reaksiyonu ile
saglanabilir. Bunun yani sira sivi aliminyum Uizerinde olusan oksit tabakasinin elimine
edilmesiyle de islatilabilirligi arttirmak mimkindir. Seramik takviye malzemesinin

islanabilirligini etkileyen parametler su sekilde siralanmistir;
. Sivi aliminyum alasiminin sicakhigi

° Sivi aliminyum ile seramik partikiliin temas stiresi

. Ortamin atmosfer basinci

Sivi metalin sicakhgi ile matris-takviye arasindaki temas stiresi arttikga genel olarak
islanabilirlikte artmaktadir. Ayni sekilde vakum altinda ya da inert atmosferde

gerceklestirilen uygulamalarda da islanabilirlik artmaktadir [40].
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BOLUM 3

AKIMSIZ NIiKEL KAPLAMALAR

Otokatalitik (akimsiz) nikel kapmalamalar nikel iyonlarinin bir rediikleyici ajan etkisi ile
metalik nikele donlismesi esasina dayanmaktadir. Elektrik akimi olmaksizin nikel
iyonunun otokatalitik kimyasal indirgeme yontemi ile nikel metaline déniismesi sonucu
althk malzemenin Uzerine metalik nikel kaplanmasina ‘akimsiz nikel kaplama’
denilmektedir. Akimsiz nikel kaplama yontemindeki tek farkhilik elektrik akimi
kullanilmamasi olmayip, bu yontemle elde edilen nikel kaplamalarin icerdigi nikel
miktari agirlikca %88-95 oranindadir. Ayrica akimsiz nikel kaplama yontemi ile nikel
kaplanan malzemelerde kaplama ylizeyinde metalik nikel yaninda metal olmayan diger
elementlerde baglanmaktadir. Bu elementler kaplama vyapisi icerisinde yer alarak

‘metalik cam’ adi verilen amorf bir tabakanin olusmasina neden olmaktadir [44].

Akimsiz nikel kaplamalarde elde edilen nikel tabakasi genellikle saf nikel katmanlari
olmayip daha ¢ok nikel fosfor veya nikel bor icermektedirler. Akimsiz nikel kaplamalar,
nikel iyonlari iceren nikel tuzlarinin sulu ¢oézeltisine daldirilmis ve iletken veya katalitik
ylzeye sahip bir malzeme Uizerine bir rediikleyici ajan etkisiyle nikel iyonunun nikel
metaline donidsmesi prosesidir. Bu islem sirasinda aciga cikan fosfor veya bor ile
birlesen nikel iyonu altlik malzemesi Uzerinde intermetalik (camsi) fazi olustururken

indirgenme olayi kendisi de katalitik hale gecen nikel lizerinde devam etmektedir [45].

Akimsiz nikel kaplamalar otomotiv sektori, havacilik ve uzay sektori, kimyasal islem
sanayi, biyomedikal malzemeler, yiksek korozyon ve asinma direnci beklentisi olan

askeri uygulamalar gibi cok cesitli sektorlerde genis kullanim alani bulmaktadir [46].
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Akimsiz nikel kaplamalarin baslica avantajlari ise su sekilde siralanabilir;
. istenilen her kalinlikta kaplama yapmak miimkiindiir.

° Metal ya da metal olmayan ylzeylerde belirli bir 6n islemden sonra altlik
malzemesinin ylizeyi katalitik hale getirilerek kaplama prosesi kolaylikla

uygulanabilmektedir.

. Asinma ve korozyon direnci yliksektir. Cesitli isil islem yontemleri ile malzeme

sertligini arttirmak mimkdndr.

° Kaplama banyosunda kullanilan sulu nikel iyonu ¢ozeltisi sayesinde altik
malzemesinin ¢ozelti ile temas eden her noktasinda es kalinlikta ve homojen
kaplama tabakasi elde edilebilir. Elektrolitik kaplamalarda malzemenin

erisilemeyen i¢ kisimlarinda da homojen kaplama tabakasi elde etmek zordur.

Sekil 3. 1’de akimsiz nikel kaplama ile elektrolitik nikel kaplama arasindaki fark sematik

olarak gosterilmistir [47].

Sekil 3. 1 Akimsiz nikel kaplama ile elektrolitik nikel kaplama arasindaki fark [47]

3.1 Akimsiz Nikel Kaplama Tiirleri

Akimsiz nikel kaplamalarda kullanilan indirgeyici ajan tiiriine bagh olarak Ni-P, Ni-B ve
saf nikel kaplamalar elde edilebilmektedir [22]. YOntem metal veya metal olmayan altik
malzemelerinin ylizeyinin katalitik hale getirilmesi ile altik malzemesinin metalik nikel
kaplanmasinda yaygin olarak kullaniimaktadir. Partikiller, fiberler ve hatta tipler bu

yontem ile kolayca kaplanabilmektedir [40].
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3.1.1 Akimsiz Nikel-Fosfor Kaplamalar

Ticari uygulamalarda akimsiz nikel kaplamalar genelliklle indirgeyici ajan olarak sodyum
hipofosfit (NaH,P02.H,0) kullanilan banyolardan elde edilmektedir. Bu banyolarin
tercih edilmesinin en 6nemli nedeni bor bilesikleri ve hidrazin iceren banyolara goére
maliyetlerinin disik olmasidir [48]. Akimsiz nikel fosfor kaplamalar agirlikca %1-3
oraninda fosfor icermektedir. Sodyum hipofosfit iceren banyolarda nikel iyonunun

indirgenme reaksiyonlari asagidaki esitliklerde gorilmektedir [40].

3NaH2PO; + 3H;0 + NiSOs - 3NaH;PO03 + H2SO4 + 2Hz + Ni (3.1)
2H2PO?% + Ni?* + 2H20 > 2H,PO%* + Hy + 2H* + Ni (3.2)
Ni2* + H,PO? + H20 = Ni + H,PO3" + 2H* (3.3)

3.1.2 Akimsiz Nikel-Bor Kaplamalar

Akimsiz nikel bor kaplamalar agirlikga %1-6 oraninda bor icermektedir. Bu kaplamalarin
akimsiz nikel fosfor kaplamalara gore sertlikleri ve asinma direngleri ¢ok daha
yuksektir. Ancak Nikel-B kaplamalarin mekanik 6zelliklerinin Ni-P kaplamalara gére ¢ok
daha yilksek olmasina karsin yuksek maliyetleri nedeniyle ticari alanda kullanim

alanlari sinirhdir [49].

Akimsiz nikel bor kaplama banyolarinda en c¢ok kullanilan bor bilesikleri, sodyum bor
hidrir (NaBH4) ve aminboronlardir. Aminboronlar sodyum bor hidriire gére daha zayif
indirgeyicilerdir. Ni-B banyolarinda rediikleyici ajan yaninda kullanilan kompleks
olusturuculardan en 6nemlisi etilen diamin (C2HsN3) birlesigidir. Etilen diamin’in Ni-B

banyolarinda lic temel fonsiyonu bulunmaktadir. Bunlar;

° Ni(OH); ¢okeltilerinin olusmasini 6nlemek
° Banyo icerisinde, serbest Ni%* iyonlarinin kontroliinii saglamak
° Banyonun pH degerinin ¢ok hizli dismesini 6nlemek [40].

Sodyum borhidrir iceren banyolarda Nikel iyonunun indirgenme reaksiyonlari
asagidaki esitliklerde verilmistir [50,40].

ANi?*+2BH4 + 60H->2Ni;B+6H,0+H, (3.4)
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4Ni2* +BH4 +80H-> 4Ni +BO, +6H,0 (3.5)

3.1.3 Akimsiz Ni-P ve Ni-B Kaplamalarin Karsilastiriimasi

Akimsiz Ni-B kaplamalarin sertlikleri ve asinma direngleri Ni-P kaplamalara gore
oldukca yuksek olup bu kaplamalara mekanik o6zelliklerini gelistirmek amaciyla
kolaylikla 1sil islem uygulanabilmektedir. Fakat bu kaplamalarin maliyeti Ni-P
kaplamalarla karsilastirildiginda ¢ok daha yiksektir. Akimsiz Ni-B ile Ni-P kaplamalar

arasindaki temel farkhliklar su sekilde siralanabilir.

. Ni-P kaplamalar amorf yapida iken Ni-B kaplamalar Ni2B bilesigi halinde ve
kristalin seklindedir. Bu nedenle Ni-B kaplamalar homojen bilesimlere sahip

olmayip farkl fazlar icerebilirler.
° Akimsiz Ni-B kaplamalarin korozyon direnci Ni-P kaplamalara gére daha disuktar.

° Ni-B kaplamalarin ergime derecesi ¢ok yuksek olup metalik nikelin ergime

derecesine yakindir.

° Egme testi sonucunda Ni-B kaplamalarin stineklik degeri yiksek fosforlu Ni-P

kaplamalarla karsilastirildiginda 5 kat daha kotuadar [23].

3.1.4 Kaplama Banyosu Bilesenleri

Kaplamanin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri banyonun formiline ve islem kosullarina

baghdir. Tipik bir akimsiz nikel kaplama banyosunun bilesenleri su sekildedir [49];
° Nikel iyon kaynagi

° Rediikleyici ajan

° Kompleks olusturucu ajan

. Stabilizator

° pH dizenleyici

° Enerji [49]

Althk malzemesi Gzerinde metalik nikel elde edebilmek igin literatiirde genellikle tercih

edilen katyon, nikel siilfat veya nikel kloriir gibi nikel tuz ¢ozeltilerinden gelmektedir.

18



Nikel asetat ise ¢ok sinirli uygulamalarda kullanilir [49]. Nikel iyonunun indirgenmesi
icin literatlirde siklikla kullanilan rediikleyiciler ise, hipofosfit, borhidriir, aminoboranlar
ve hidrazindir. Bunlarin yani sira, akimsiz nikel kaplama banyolarinda, uygun kompleks
olusturucular, stabilizatorler, hizlandiricilar, tamponlayicilar, frenleyiciler, pH

ayarlayicilar kullanilmaktadir [40].

Kaplama sirasinda meydana gelen reaksiyonlar sonucu, hidrojen iyonunun artmasi ile
¢Ozeltinin asitlik derecesini artar, yani pH degeri diiser. Genellikle kompleks olusturucu
katki maddeleri, pH' 1 sabit tutma yani tamponlama yoniinde etki gosterirlerse de
zaman zaman banyoya amonyak, hidroksitler ve karbonatlar ilavesi ile pH' Iin kontroli
saglanir. pH’ In fazla dismesi banyoda metal toplanma hizini biyiik oranda azaltir.

Ozellikle pH degeri 3'lin altinda ise ¢alisilamaz [40].

3.1.4.1 Nikel iyon Kaynagi

Akimsiz nikel kaplama banyolarinda nikel iyon kaynagi olarak kullanilan sulu ¢ézeltiler;
nikel siilfat, nikel kloriir ve nikel asetattir. Bunlarin bilesimleri ve icerdikleri nikel

miktarlari Cizelge 2.2’de verilmektedir [49].

Cizelge 3.1 Akimsiz nikel kaplama banyolarinda kullanilan Ni2+ iyon kaynaklari ve % Ni
oranlari [40]

Kimyasal Formalu Ni orani
Nikel Stilffat (NiSO4.6H20) % 23
Nikel Kloriir (NiCl2.6H,0) % 24,7
Nikel Asetat (Ni(CH3; COO),.4H,0) % 23,6

3.1.4.2 indirgeyiciler

Akimsiz kaplama banyolarinda indirgeyici ajan olarak hipofosfit kullanildiginda Ni-P, bor
hidriir kullanildiginda Ni-B ve hidrazin kullanildiginda saf nikel kaplamalar elde
edilmektedir. Akimsiz nikel kaplama banyolarinda literatiirde c¢okca kullanilan

rediikleyiciler asagidaki gibidir [40].
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3.1.4.2.1 Sodyum hipofosfit (NaH.P0O.H;0)

Akimsiz nikel-fosfor kaplamalar agirlikga %1-13 araliginda fosfor igerir. Elde edilen
kaplamalarin 6zellikleri banyonun igerigine ve banyo parametrelerine baglidir. Bu
banyolar 80-85 °C sicaklik ve 8-9 pH araliginda calismaktadir. Kimyasal ve fiziksel
Ozelliklerin belirlenmesinde fosfor iceriginin de roli vardir. Fosfor icerigine gore

kaplama ozellikleri degisiklik gostermektedir [49], [51].

O

T
P—-A- +
-"\~0O" Na

HH

Sekil 3. 2 Sodyum hipofosfitin molekil yapisi [51]

3.1.4.2.2 Sodyum borhidriir (NaBHa)

Akimsiz nikel kaplamada borohidrit iyonu en gigcli indirgendir. Herhangi bir suda
¢Ozllebilen borohidrit kullanilabilir ama optimum sonugclar elde edebilmek icin sodyum
borohidrit tercih edilir. Borohidritin indirgedigi akimsiz nikel birikintileri % 3-8 bor
ihtiva eder. Nikel hidroksitin ¢ékelmesine engel olmak icin 12—-14 pH araliginda etkili
olan etilendiamin gibi kompleks olusturucular kullaniimalidir. Fakat bu kompleks
olusturucularin varligi reaksiyon hizini azaltmakta boylece birikme hizi da dismektedir.
indirgeme sirasinda ¢ozeltinin pH’ 1 her zaman diiser ve sirekli alkalin hidroksit
ilavesine ihtiyac duyulmaktadir. Eger banyonun pH degeri 12’ den asagi diiserse ¢ozelti

bozunur [51], [52].

H—C' —|[Na"

b -

Sekil 3. 3 Sodyum borhidriiriin molekil yapisi [51]
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3.1.4.2.3 Hidrazin (H2N-NH>)

Akimsiz nikel birikintileri olustururken hidrazin de kullanilmaktadir. Bu banyolar
90-95 °C sicakhk ve 10-11 pH araliginda calismaktadir. Yiiksek sicakliklarda hidrazinin
kararsizhigindan dolayl bu banyolar kararsizliga meyillidirler ve kontrolleri zordur.
Hipofosfit ve borohidritin indirgedigi nikellerden farkli olarak hidrazinin indirgedigi
birikintilerin sertligi 1sil islem ile artmaz. Literatiirde hidrazinin indirgedigi akimsiz nikel

¢ok az pratik uygulamaya sahiptir [51], [52].

H H
\ /
N—N
/ \

H H

Sekil 3. 4 Hidrazin molekul yapisi [51]

3.1.4.2.4 Dimetilamin boron (DMAB)

Genellikle amin boron banyolari 6-9 pH araliginda kullanilirlar. Bu banyolar igin ¢alisma
sicaklik araligi 50-80 °C olmasina ragmen, 30 °C’ den daha az sicaklklarda kullanilabilir.
Bu banyolardan elde edilen birikintilerin bor miktari % 0.4 ile 5 arasinda degismektedir

[51], [52].

HSC HCHS

NTH
BH,

Sekil 3. 5 Dimetilamin boron molekil yapisi [51]

3.1.4.3 Kompleks Olusturucular

Kompleks olusturucu maddelerin gorevi akimsiz nikel banyo ¢ozeltisinin kendi kendine
ayrismasini engellemek ve indirgemenin yalnizca katalitik ylizey lzerinde meydana

gelmesini saglamaktir. Kompleks olusturucular sodyum hipofosfitli banyolarda nikel
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fosfit ¢okuslini engelleyerek banyoyu kararl kilarlar. Ayrica tampon goérevi yaparak

pH’In ani diismesini onlerler [40].

Akimsiz nikel kaplama banyolarinda kompleks olusturucu ajanlarin gergeklestirdigi tc¢

temel gorevi bulunmaktadir;

° Cozeltinin pH'InIn ¢ok hizli azalmasini engelleyen bir tampon etki gosterirler.
. Temel tuzlar veya fosfatlar gibi nikel tuzlarinin ¢ékelmesini 6nler.

° Serbest nikel iyonlarin konsantrasyonunu azaltir.

Bunlara ek olarak ayni zamanda kompleks olusturucu ajanlar kaplama reaksiyonunu da

etkilerler ve dolayisiyla olusan nikel kaplamayi da etkilerler [51].

3.1.4.4 Tamponlayicilar

Kaplama sirasinda meydana gelen reaksiyonlar, hiicre reaksiyonu ile olusan hidrojen
iyonu nedeni ile c¢ozeltinin asitlik derecesini arttirir, yani pH degerini dusdrir.
Genellikle kompleks olusturucu katki maddeleri pH’1 sabit tutma yani tamponlama
yoniinde etki gosterseler de zaman zaman banyoya amonyak, hidroksitler ve

karbonatlarin ilavesi ile pH'in distrilmesi saglanir [49].

3.1.4.5 Cozelti Sicakhig

Akimsiz nikel kaplama prosesi oto katalitik bir reaksiyondur. Katalitik reaksiyonlarin
belirli bir hizda ilerleyebilmeleri icin enerjiye gerek vardir. Nikel kaplama banyolarinda
enerji ¢ozeltinin 1sitilmasi ile saglanir. Kaplama islemi sicakhigi Ni-P banyolar igin 80 °C

Ni-B banyolar icin 80 °C civarinda tutulmalidir [49].

3.1.5 SiC Partikillerinin Akimsiz Nikel Yontemi ile Kaplanmasi

Akimsiz nikel kaplama prosesi kimyasal indirgeme reaksiyonu ile bir indirgeyicinin
oksitlenmesi ve bunun sonucunda nikel iyonlarinin ylizeye indirgenmesi ile gerceklesir.
indirgenme reaksiyonunun gerceklesmesi icin gerekli elektron hareketi sulu ¢ézelti ile
saglandigindan disaridan herhangi bir etkiyle elektrik akimi destegi gerekmemektedir.

Otokatalitik reaksiyonun baslamasi ve devam edebilmesi igin kaplanacak altlik
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malzemesinin yiizeyinin aktif olmasi cok énemlidir. inaktif yiizeylerin aktivasyonu igin
katalizor olarak en ¢ok paladyum (Pd) tercih edilmektedir. Paladyum iyonlarinin
indirgenmesi igin 6nce altik malzemesinin ylizeyinin hassaslastilmasi gerekmektedir. Bu
amagla kalay (Sn) iyonlari kullanilmaktadir. Bu nedenle akimsiz nikel kaplanacak olan
SiC gibi ylzeyi inaktif malzemeler 6nce kalay klorir (SnCl;) ¢6zeltisi ile hassaslastirilir ve
ylzey duyarli hale getirilir. Ardindan bu altlik malzemesi paladyum klortr (PdCl;)
¢ozeltisine daldirilarak aktive edilir ve kaplama islemi igin nikel banyosuna daldirilir.
Banyo kompozisyonu, banyo pH’i, sicaklik, siire ve altik malzemesinin yizey alani
kaplamayi etkileyen parametrelerdir [43]. Sekil 3. 2’de akimsiz nikel kaplama

banyosunun islem adimlari gosterilmektedir.

Sekil 3. 6 Akimsiz nikel kaplama banyosu islem adimlari Sirasiyla; Hassaslastirma,
Aktivasyon, Akimsiz Kaplama [43]

Seramik partiklllerinin akimsiz nikel kaplanmasi ile ilgili olarak, Kretz ve arkadaslari 8,
14 ve 70 um boyutlarindaki SiC partikillerini akimsiz Ni-P kaplamistir. Sekil 3. 3’de
akimsiz  Ni-P  kaplanmis SiC partikillerinin  SEM  gorintileri yer almaktadir

gorintilerden de gorilecegi lizere partikiller basariyla Ni-P kaplanmistir [40].

Sekil 3. 7 Akimsiz Nikel Fosfor Kaplanmis SiC (14 mikron) partikillerinin SEM
goriuntileri [1]
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BOLUM 4

DENEYSEL CALISMALAR

Calismanin deneysel kisminda; kullanilan malzemelerin 6zellikleri, uygulanan 6n
islemler ile kaplama prosesi aciklanmistir. Partikillerin akimsiz kaplanmasi sirasinda
kullanilan tiim kimyasal malzemeler Merck Firmasi’ndan tedarik edilmistir.

4.1 Deneylerde Kullanilan Malzemeler

Bu calismada takviye malzemesi olarak ortalama 35 um tane boyutuna sahip seramik
SiC partiklleri kullanilmustir. Sekil 4.1’de SiC tozunun goérintisi verilmistir.

Sekil 4.1 SiC tozu

Sekil 4.2(a) ve (b)’'de SiC partikillerinin SEM goriintlisi ve boyut dagilim grafigi
gorilmektedir.
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Sekil 4.2 SiC malzemesinin SEM gorintlisi ve partikiil boyut dagihm grafigi

4.2 Deneylerde Kullanilan Cihazlar

SiC partikullerini akimsiz nikel kaplama prosesi Sekil 4.3te gosterilen isiticih kontakt
termometreli manyetik karistiricida gergeklestirilmistir. Akimsiz kaplama banyosunun
pH olcimleri Sekil 4.4’te gosterilen Hanna marka pH metre ile gerceklestirilmistir. SiC
partikillerinin tartilmasinda ve co6zeltilerin hazirlanmasinda Sekil 4.5’te gosterilen
0,0001 g hassasiyetli terazi kullaniimistir. Akimsiz nikel kaplanan partikiller, Sekil

4.4’de gosterilen etlivde kurutulmustur.

Sekil 4.3 Akimsiz nikel kaplamanin yapildigi manyetik karistirici
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Sekil 4.5 Numunelerin ve ¢ozeltilerin hazirlanmasinda kullanilan hassas terazi

Sekil 4.6 Nikel kaplanan partikillerin kurutulmasinda kullanilan etiv
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Akimsiz nikel kaplanmis partikillerin karakterizasyon g¢alismalari ve mikroyapisal

incelemeleri igin JEOL JSM 5410 markali tarama elektron mikroskobu kullaniimistir.

4.3 Deneyin Yapilisi

Seramik SiC partikilleri akimsiz kaplama banyosunda metalik nikel kaplanmadan 6nce
on islemlere tabi tutulmus partikil ylizeyleri ultrasonik banyo kullanilarak katalitik
olarak aktive edilmistir. Partikiller ylzey aktivasyonu saglandiktan sonra akimsiz nikel

kaplama banyosunda nakledilmistir.

iki farkli nikel iyon kaynagi kullanilarak ve cgesitli kaplama kalinliklar hedeflenerek
olusturulan deney setlerine gore kaplama islemleri tamamlandiktan sonra hazirlanan
numuneler kaplama morfolojisini ortaya ¢ikarmak amaciyla elektron mikroskopunda

incelenerek deneyler tamamlanmistir.

Bu calismada 35 mikron partikiil boyutuna ve 0,125 m?/g spesifik ylzey alanina sahip
SiC partikdlleri kullanilmis olup Sekil 4.2(a) ve (b)’'de partikil boyut dagilim grafigi ile
partikil morfolojisi gosterilmistir. Sekil 4.2(a)’daki SEM goriintisiinden de anlasilacagi

Uzere partikillerin benzer morfolojik yapiya sahip oldugu gortlmektedir.

SiC seramik partikilleri Gzerine Nikel kaplama mekanizmasini (Ni-P/B) tipik olarak 3

kademeye ayirmak miimkiindir. Bu asamalar;

eYlizey hassaslastirma
eAktivasyon

eKaplama seklinde siniflandirilabilir.

Once Sn?* iyonlarl yiizeyi hassaslastirmak icin partikiil yiizeyine adsorbe olurlar.

Ardindan Pd?* iyonlar esitlik 5.1’e gére Pd”a indirgenmektedir.
PdCl; + SnClz = Pd® + SnCls (4.1)

Bu islem ile partikil yizeyleri Ni2*=>Ni® dénusimi icin katalitik aktivite kazanmis
olurlar. Sekil 4.7'de Nikel kaplama prosesi islem kademeleri sematik olarak

gosterilmektedir [22].
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Sekil 4. 7 On Islem ve Kaplama adimlarinin sematik olarak gésterimi [22]

4.3.1 Partikiil Yiizeyine Uygulanan On islemler

Seramik partiklllerinin yizeyleri disik katalitik aktivite 6zelligine sahiptir. Bu sebeple
partikdl ylzeylerinin akimsiz kaplama isleminden &6nce uygulacak 6n islemler ile
hazirlanmasi gerekmektedir bu ¢alismada, partikillerin katalitik aktivitelerini arttirmak
icin glinimizde de yaygin kullanilan 6n islem yontemleri olan hassaslastirma ve
aktivasyon yontemleri tercih edilmistir. Sekil 4.8’de 6n islem kademelerinin akis

diyagrami ve kullanilan kimyasallar gosterilmektedir.

SiC > _ Hassaslastirma Aktivasyon

g'trason'k > 12/l > 1 g/l PdCI,
anyo SnCl,.2H,0

asston [ 2ot 40 ml/l HCI
40 ml/I HCI

v
Kaplama
Banyosu

Sekil 4.8 Yiizey Aktivasyonu 6n islem kademeleri

Ortalama tane boyutlari belirlenen partikillerin  yizeylerindeki empritelerin
temizlenmesi icin partikiller ultrasonik banyoda 20 dk boyunca oda sicakhgi altinda

analitik safliktaki aseton ile temizlenmistir. Temizlenen partikil yizeylerinin katalitik
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hale gelmesini saglamak igin partikuller SnCl, ¢ozeltisi kullanilarak oda sicakliginda 15
dakika siire ile hassaslastirma islemine tabi tutulmuslardir. Ardindan ayni sartlar
altinda PdCl, c¢ozeltisi kullanilarak aktivasyon islemine tabi tutulmuslardir.
Hassaslastirma ve aktivasyon islemleri kaplama banyosunda oldugu gibi manyetik
karistirici kullanilarak yapilmistir ve boylelikle partikil ylzeyi her boyutta katalitik
olarak aktif hale getirilmistir. Partikiller bu islem adimlarindan sonra deiyonize su ile
yikanip 105 °C’deki etiivde kurutulduktan sonra kaplama banyosuna aktarilmaya hazir

hale getirilmiglerdir.

4.3.2 Kaplama Prosesi

Uygulanan on islemler ile ylzeyleri katalitik hale getirilen seramik partikiller kaplama
banyolarina transfer edilmistir. Kaplama banyolarinda, Ni?* kaynagi olarak nikel sulfat
ve nikel kloriir; indirgeyici madde olarak ise sodyum hipofosfit ve sodyum borhidrir
kullanilmistir. Alkali kaplama banyosundaki Nikel iyonlarinin dizenlenmesi igin ise
kompleks vyapici 06zelligi olan sodyum sitrat ve etilen diamin ¢ozeltilerinden
yararlanilmistir. Sekil 4.9’da akimsiz nikel kaplama banyosu sematik olarak tarif

edilmektedir.

Nikel Iyon Seramik Rediikleyici Kompleks Yapici
e ) . o A' n
Cozeltisi Partikiil Ja NasCeHsO5.5H,0
NiSO4.6H,0 SiC NaH2P0O,.H,0O
veya
veya
veya y CHsN;
NiCl,.6H20 NaBH4
A 4 v
> Kaplama <
Banyosu
\ 4
Kaplanms SiC
Partikiilleri

Sekil 4.9 Akimsiz kaplama banyosunun sematik gosterimi
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4.3.2.1 Ni-P Kaplama

Banyonun pH degeri kaplama banyosu siiresince amonyak ¢ozeltisi kullanilarak 8-9
arasinda tutulmustur. Banyo sicakligi ise 80*2 °C ‘de tutulmustur ve banyo kaplama
prosesi siresince homojen kaplama kalinligi elde etmek amaciyla manyetik karistici ile
karistinimigtir. Cizelge 4.1’de kaplama banyosu bilesenleri ve bu bilesenlerin

konsantrasyonlari verilmektedir.

Gizelge 4. 1 Akimsiz Ni-P Kaplama Banyosu Bilesenleri

Cozelti Konsantrasyon
NiSO4.6H20 55 g/l
NiCl,.6H20 40 g/I
NaH,PO2.H,0 20 g/l
Na3CsHs07.5H20 120 g/l

NHs 50 ml/I

4.3.2.2 Ni-B Kaplama

Banyonun pH seviyesi kaplama banyosu siliresince sodyum hidroksit c¢ozeltisi
kullanilarak 12-14 arasinda, banyo sicakhgl ise 85*2 °C ‘de tutulmustur ve banyo
kaplama prosesi sliresince homojen kaplama kalinligi elde etmek amaciyla manyetik

karistici ile kanistirilmistir. Cizelge 4.2’de kaplama banyosu bilesenleri ve bu bilesenlerin

konsantrasyonlari verilmektedir.

Cizelge 4. 2 Akimsiz Ni-B Kaplama Banyosu Bilesenleri

Cozelti Konsantrasyon
NiSO4.6H20 55 g/l
NiCl,.6H20 40 g/l
NaBH4 3,88/l
C2HsN2 60 g/l
NaOH 90 g/l
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Deney siresi tamamlandiginda partikiiller deiyonize su ile yikanarak etlivde

kurutulmustur ve karakterizasyona hazir hale gelmistir.

4.3.2.3 Yapilan Hesaplamalar

Deney setleri hedeflenen kaplama kalinliklari i¢in kaplama siiresinin ve nikel iyon
kaynaginin kaplamaya etkisini incelemek amaciyla olusturulmustur. Cizelge 4.3 ve
Cizelge 4.4’te Ni-P ve Ni-B kaplama igin olusturulan deney setlerininin teorik

hesaplamalari verilmistir.

Deneylerde kullanilacak olan nikel g¢ozeltilerininin miktari teorik olarak hesaplanmis
olup bu hesaplama asagidaki esitliklerde gosterildigi gibidir. Hedef kaplama

kalinliklarinin hesabi Ni:SiC oranina gore yapilmistir.

Kullanilan SiC partikil boyutu: 35 mikron

Kullanilan SiC spesifik ylizey alani: 0,125 m?/g

Deney setlerinde kaplama yapilacak SiC miktari: 3 g

dni=8,9 g/cm3

NiSO4.6H,0 molekil agirlhigi: 262,84

NiCl,.6H,0 molekiil agirhgr: 237,69

NiSO4.6H,0 ¢o6zelti konsantrasyonui: 55 g/l

NiCl,.6H20 c¢ozelti konsantrasyonu: 40 g/l

Yapilan teorik hesaplamalarda seramik partikiilin sekli kare prizma olarak

dislnilmastir.

Toplam yiizey alani= Spesifik yiizey alani (m?/g ) x Kaplanacak Partikiil Miktari (g)

Toplam ylizey alani= 0,125 x 3

Toplam yiizey alani= 0,375 m? = 3750 cm?
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Toplam hacim = Toplam ylizey alani x Kaplama kalinhgi

500 nm kaplama kalinhgi icin gerekli nikel miktarinin hesaplanmasi;

Toplam hacim = 3750 x 0,00005
Toplam hacim = 1,1875 cm3
Mni= dni X Vni

Mni= 8,9 x 1,1875

Mni= 1,6688 g

Deneylerde kullanilan NiSO4.6H,0 cozeltisinden 500 nm kaplama kalinhigi elde etmek

icin banyoya transfer edilmesi gerekli cozelti miktarinin hesaplanmasi;

1000 ml NiSO4.6H;0 ¢ozeltisinde 12,28 g nikel bulunur ise 1,6688 g nikelin kaplama

banyosuna transfer edilmesi igin 135,88 ml NiSO4.6H,0 ¢o6zeltisine ihtiyag vardir.

Deneylerde kullanilan NiCl,.6H>0 cozeltisinden 500 nm kaplama kalinlhigi elde etmek

icin banyoya transfer edilmesi gerekli cozelti miktarinin hesaplanmasi;

1000 ml NiCl,.6H;0 c¢ozeltisinde 4,93 g nikel buunur ise 1,6688 g nikelin kaplama

banyosuna transfer edilmesi icin 168,96 ml NiCl,.6H,0 c¢ozeltisine ihtiyag vardir.

Her iki iyon kaynagiyla tim kaplama kalinliklarinin elde edilmesi icin gerekli olan nikel
¢Ozeltisi miktari yukaridaki esitliklerde gorildigi gibi hesaplanarak cizelge Cizelge 4.3

ve Cizelge 4.4’te belirtilmistir.

Diger kaplama banyosu bilesenleri Ni:SiC oranina gore hesaplanan nikel iyon
kaynaklarinin teorik miktari ile ayni olacak sekilde akimsiz kaplama banyosuna transfer

edilmislerdir.
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Cizelge 4. 3 Yapilan Teorik Hesaplamalar Sonucu Ni-P Kaplama igin Olusturulan Deney

Setleri
Kaplama Takviye Partikil | Spesifik | Malzeme | Kaplama | Kaplama Nikel iyon Nikel
Banyosu | Malzemesi | Boyutu Yiizey Miktari Kahnhg Suresi Kaynagi Miktari
Alani (g) (nm) (dk)
(m*/g)
Ni-P SiC 35 0,125 3 500 30 NiCl2.6H20 168,96
Ni-P SiC 35 0,125 3 500 30 NiSO4.6H20 135,88
Ni-P SiC 35 0,125 3 500 10 NiCl2.6H20 168,96
Ni-P SiC 35 0,125 3 500 10 NiSO4.6H20 135,88
Ni-P SiC 35 0,125 3 300 30 NiCl2.6H20 101,37
Ni-P SiC 35 0,125 3 300 30 NiSO4.6H20 81,53
Ni-P SiC 35 0,125 3 300 10 NiCl..6H.O | 101,37
Ni-P SiC 35 0,125 3 300 10 NiSO4.6H-0 81,53
Ni-P SiC 35 0,125 3 100 30 NiCl2.6H20 33,79
Ni-P SiC 35 0,125 3 100 30 NiSO4.6H-0 27,18
Ni-P SiC 35 0,125 3 100 10 NiCl2.6H20 33,79
Ni-P SiC 35 0,125 3 100 10 NiSO4.6H20 27,18

Cizelge 4. 4 Yapilan Teorik Hesaplamalar Sonucu Ni-B Kaplama igin Olusturulan Deney

Setleri
Kaplama Takviye Partikdl | Spesifik | Malzeme | Kaplama | Kaplama Nikel fyon Nikel
Banyosu | Malzemesi | Boyutu Yiizey Miktari Kahnhg Suresi Kaynagi Miktari
Alani (g) (nm) (dk)
(m?/g)
Ni-B SiC 35 0,125 3 500 30 NiCl2.6H20 168,96
Ni-B SiC 35 0,125 3 500 30 NiSO4.6H20 135,88
Ni-B SiC 35 0,125 3 500 10 NiCl2.6H.0 168,96
Ni-B SiC 35 0,125 3 500 10 NiSO4.6H-0 135,88
Ni-B SiC 35 0,125 3 300 30 NiCl2.6H.0 101,37
Ni-B SiC 35 0,125 3 300 30 NiSO4.6H-0 81,53
Ni-B SiC 35 0,125 3 300 10 NiCl..6H.O | 101,37
Ni-B SiC 35 0,125 3 300 10 NiSO4.6H-0 81,53
Ni-B SiC 35 0,125 3 100 30 NiCl2.6H20 33,79
Ni-B SiC 35 0,125 3 100 30 NiSO4.6H20 27,18
Ni-B SiC 35 0,125 3 100 10 NiCl2.6H20 33,79
Ni-B SiC 35 0,125 3 100 10 NiSO4.6H.0 27,18
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4.4 Numunelerin Hazirlanmasi ve Karakterizasyon

Akimsiz nikel kaplama yontemiyle Ni-P ve Ni-B kaplanan SiC partikillerinin ylizey
morfolojilerini incelemek igin taramali elektron mikroskobu (SEM- JEOL JSM-5410)
kullanilmistir.  4.10’de  numunelerin  hazirlanmasinda ve morfolojik olarak

incelenmesinde kullanilan taramali elektron mikroskobu gorilmektedir.

Sekil 4.10 Numunelerin karakterizasyonunda kullanilan SEM cihazi
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BOLUM 5

5.1

Ni-P Kaplama

DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA

Cizelge 5. 1’de 500 nm kaplama kalinligi hedeflenen kaplama banyosuna transfer

edilecek Ni?* iyon cozeltilerinin teorik hesabi ve degisen kaplama siiresine ve degisen

nikel iyon kaynagina gore olusturulan deney setleri verilmektedir.

Cizelge 5. 1 500 nm Ni-P kaplama kalinhigi hedeflenmis kaplama banyosuna goére
olusturulan deney setleri

Kaplama Takviye Partikal | Spesifik | Malzeme | Kaplama | Kaplama Nikel iyon Nikel
Banyosu | Malzemesi | Boyutu Yizey Miktari Kalinligi Suresi Kaynagi Miktari
Alani (g) (nm) (dk)
(m*/g)
Ni-P SiC 35 0,125 3 500 30 NiCl2.6H20 168,96
Ni-P SiC 35 0,125 3 500 30 NiSO4.6H20 135,88
Ni-P SiC 35 0,125 3 500 10 NiCl2.6H20 168,96
Ni-P SiC 35 0,125 3 500 10 NiSO4.6H20 135,88

Sekil 5.1(a) ve Sekil 5.2(a)da Ni** iyon kaynag olarak sirasiyla NiCl,.6H,0 ve

NiSO4.6H;0 kullaniimis Ni-P banyosunda 30 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik

partikillerinin 500x blyitmedeki SEM goriintileri gortlmektedir.
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Sekil 5.1(a) Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl>.6H,0 kullanilmis Ni-P banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintiisi

Imagel3-2
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Sekil 5.1 (b) Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl..6H20 kullanilmis Ni-P banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin EDS analizi
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Sekil 5.2(a) Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-P banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biylitmedeki SEM goriintiisi

Imagel3-2
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Sekil 5.2 (b) Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H20 kullanilmis Ni-P banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin EDS analizi

37



500 nm kaplama kalinhgl hedeflenerek akimsiz Ni-P kaplanan SiC partikdllerinin Sekil
5.1(a) ve 5.2(a)daki SEM goruntuleri incelendiginde Ni** iyon kaynag olarak
NiSO4.6H;0 kullanilan kaplama banyosunda partikiil ylizeylerinin tamaminin basarili bir
sekilde kaplandigi ve kaplamanin nispeten homojen bir yapiya goérilmektedir. Ni%* iyon
kaynagi olarak NiCl;.6H,0 kullanilan kaplama banyosunda ise bazi partikillerin Ni-P
tabakasiyla kaplanamadigi goérilmustir. Bununla birlikte Sekil 5.1 (b)’deki EDS analizi
incelendiginde Ni-P kaplama tabakasinin varhigi saptanmaktadir. Ni** iyon kaynagi
olarak NiCl2.6H20 kullanildigi  durumda bazi partikiil yizeylerinde kaplama
gorilememesinin nedeninin kaplama banyosundaki manyetik karistiricinin kaplama
suresinin uzunlugu etkisiyle mekanik darbeler sonucunda partikil yilzeyinden

kaplamayi siyirmis olabilecegi distinilmektedir.

Sekil 5.3 ve Sekil 5.4’de Ni%* iyon kaynag: olarak sirasiyla NiCl,.6H,0 ve NiSO4.6H>0
kullanilmis Ni-P banyosunda 10 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikdllerinin

500x bliyitmedeki SEM gorintileri gorilmektedir.

|
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Y Zeu

Sekil 5.3 Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl,.6H20 kullaniimis Ni-P banyosunda 10 dk
boyunca olan SiC seramik partikillerinin 500x blyltmedeki SEM goriintisi
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Sekil 5.4 Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H>0 kullaniimis Ni-P banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x buyitmedeki SEM goériintiisi

Sekil 5.3 ve 5.4’de iki farkli Ni%* iyon kaynagn kullanilarak 10 dk boyunca kaplama
banyosunda tutulan SiC seramik partikillerinin SEM gortntileri gorilmektedir. SEM
goruntilerinden de gorilecegi tzere her iki Ni?* iyon kaynag ile basarili kaplamalar
elde edilmistir. NiSO4.6H20 sulu c¢ozeltisi kullanildigi durumda partikiller yiizeyinde
olusan Ni-P kaplama tabakas! literatlirdeki diger calismalar ile de karsilastirildiginda
basarili bir sekilde elde edilirken NiCl,.6H,0 sulu ¢o6zeltisinin kullanildigi kaplama
banyosunda banyo icerisinde serbest halde ve partikil ylzeyinde Ni-P kaplama
tabakasi haricinde metalik nikel birikmesi de saptanmistir. SEM gorintileri
incelendiginde partikil ylizeylerinde olusan kaplama tabakasinin ylizeyden ayrilarak

bazi partikillerin acikta kalmasina bu goriintiilerde rastlanmamaktadir.

A. Kilicarslan calismasinda BaC partikillerini 750 nm, 500 nm ve 50 nm kaplama
kalinhgi hedefleyerek ve Ni?* iyon kaynagl olarak NiSO4.6H.O kullanarak 30 dk’lik
kaplama banyosunda Ni-P kaplamayi basarili sekilde elde etmistir. A. Kilicarslan
rediktan ilave hizinin kaplamaya etkisini de arastirarak redikleyici ajanin banyoya
yavas yavas eklenmesi durumunda nispeten daha homojen kaplamalar elde edildigini

gostermistir [40]. A. Kiligarslan’in ¢alismalari géz oniinde bulundurularak tim deney
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setlerinde rediiktan ilavesi banyoya kaplama sliresi boyunca homojen miktarda

eklenerek gergeklestirilmistir.

Cizelge 5. 2’de 300 nm kaplama kalinligi hedeflenen kaplama banyosuna transfer

edilecek Ni?* iyon cozeltilerinin teorik hesabi ve degisen kaplama siresine gore

olusturulan deney setleri verilmektedir.

Cizelge 5. 2 300 nm Ni-P kaplama kalinligi hedeflenmis kaplama banyosuna gore
olusturulan deney setleri

Kaplama Takviye Partikdl | Spesifik | Malzeme | Kaplama | Kaplama Nikel fyon Nikel
Banyosu | Malzemesi | Boyutu Yiizey Miktari Kalinligi Siresi Kaynagi Miktari
Alani (g) (nm) (dk)
(m*/g)
Ni-P SiC 35 0,125 3 300 30 NiCl2.6H-0 101,37
Ni-P SiC 35 0,125 3 300 30 NiSO4.6H-0 81,53
Ni-P SiC 35 0,125 3 300 10 NiCl..6H.O | 101,37
Ni-P SiC 35 0,125 3 300 10 NiSO4.6H-0 81,53

Sekil 5.5 ve Sekil 5.6’de Ni%* iyon kaynag: olarak sirasiyla NiCl2.6H,0 ve NiSO4.6H>0

kullanilmis Ni-P banyosunda 30 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikdllerinin

500x blyutmedeki SEM goriintileri gorilmektedir.

Sekil 5.5 Ni?* iyon kaynag olarak NiCl,.6H20 kullaniimis Ni-P banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biiyitmedeki SEM goériintisi
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Sekil 5.6 Ni%* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullaniimis Ni-P banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x buyitmedeki SEM goériintiisi

Sekil 5.5 ve Sekil 5.6’da yer alan SEM goriintiileri 300 nm hedef kaplama kalinhgi icin 30
dk boyunca banyoda tutulan silisyum karbur partikillerde Ni?* iyon kaynagi olarak
NiSO4.6H;0 kullanildigl durumda partikillerin basarili bir sekilde Ni-P kaplandigini ve
uniform bir yapiya sahip olduklarini géstermektedir. Ni** iyon kaynag olarak
NiCl,.6H20 kullanilan kaplama banyosuna ait SEM goérintileri incelendiginde benzer
kaplama morfolojisi kendini gostermekle birlikte bazi partikiillerin ylizeylerinde yer yer
nikel fosfat cekirdeklenmelerinin basladigl; partikillerin keskin koselerine bakildiginda

ise bu ylizeylerin kaplanamadan kaldigi tespit edilmistir.

Sekil 5.7 ve Sekil 5.8’de 30 dk sireli kaplama banyosuyla ayni sicaklik ve pH sartlari
altinda Ni%* iyon kaynag olarak sirasiyla NiCl,.6H20 ve NiSO4.6H,0 kullaniimis Ni-P
banyosunda 10 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x

blyitmedeki SEM gorintileri gorilmektedir.
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Sekil 5.7 Ni?* iyon kaynag olarak NiCl,.6H20 kullaniimis Ni-P banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x buyitmedeki SEM goériintiisi
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Sekil 5.8 Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H>0 kullaniimis Ni-P banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintiisi

Sekil 5.7 ve 5.8'daki SEM gorintileri incelendiginde 300 nm kaplama kalinhg
hedeflenmis olan banyolarda 10 dk boyunca partikiiller akimsiz Ni-P kaplama prosesine
tabi tutulduklarinda partikillerin Ni-P tabakasiyla kaplandigi ancak Ni?* iyon kaynagina

baglh olarak 6zellikle NiCl,.6H,0 sulu ¢ozeltisi kullanilan kaplama banyolarinda kaplama
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suresinin  kisaliginin da etkisiyle partikillerin tamaminin  homojen bir sekilde

kaplanamadigi gorilmuistiir. NiSO4.6H20 sulu ¢ozeltisi iceren kaplama banyosunda ise

partikillerin tamami basarih bir sekilde Ni-P tabakasiyla kaplanmislardir.

Cizelge 5. 3'de 100 nm kaplama kalinligi hedeflenen kaplama banyosuna transfer

edilecek Ni%*

olusturulan deney setleri verilmektedir.

iyon cozeltilerinin teorik hesabi ve degisen kaplama siiresine gore

Gizelge 5.3 100 nm Ni-P kaplama kalinligi hedeflenmis kaplama banyosuna gore
olusturulan deney setleri

Kaplama Takviye Partikal | Spesifik | Malzeme | Kaplama | Kaplama Nikel iyon Nikel
Banyosu | Malzemesi | Boyutu Yiizey Miktari Kahnhg Suresi Kaynagi Miktari
Alani (g) (nm) (dk)
(m*/g)
Ni-P SiC 35 0,125 3 100 30 NiCl2.6H-0 33,79
Ni-P SiC 35 0,125 3 100 30 NiSO4.6H.0 27,18
Ni-P SiC 35 0,125 3 100 10 NiCl2.6H.0 33,79
Ni-P SiC 35 0,125 3 100 10 NiSO4.6H.0 27,18

Sekil 5.9 ve Sekil 5.10’da Ni?* iyon kaynagi olarak sirasiyla NiCl2.6H,0 ve NiSO4.6H,0

kullanilmis Ni-P banyosunda 30 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin

500x blyutmedeki SEM goriintileri gorilmektedir.
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Sekil 5.9 Ni%* iyon kaynagi olarak NiCl,.6H>0 kullanilmis Ni-P banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x bliyitmedeki SEM gorintisi
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Sekil 5.10 Ni%* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-P banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyiitmedeki SEM goriintiisi

Sekil 5.9 ve 5.10’daki SEM goriintileri incelendiginde hedeflenen kaplama kalinliginin
¢ok ince olmasi nedeniyle partikiller basarili bir sekilde Ni-P tabakasi ile
kaplanamamistir. Bunun yani sira ortamda kaplanmadan birikmis serbest nikelin varhgi
ve vyer yer nikel yigilmalarinin olustugu gozlenmistir.  Bunun durumun nedeni
hedeflenen kaplama kalinhginin Ni:SiC oranina gore hesaplanmasi sonucu banyoya
transfer edilen banyo bilesenlerinin miktarinin disakligine karsin kaplama siiresinin
uzunlugu ve dolayisiyla banyo kimyasallarin dekompoze olmasi ve kaplama
reaksiyonlarinin tamamlanamadan banyo stabilitesinin bozulmasidir. 100 nm gibi
disik kaplama kalinliklarinda optimum kaplama slresinin belirlenebilmesi i¢in ayni

deney sartlari tekrarlanmis fakat bu sefer kaplama stiresi 10 dk olarak tutulmustur.

Sekil 5.11 ve Sekil 5.12’da Ni?* iyon kaynagi olarak sirasiyla NiCl2.6H,0 ve NiSO4.6H,0
kullanilmis Ni-P banyosunda 10 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin

500x bliyutmedeki SEM goriintileri gorilmektedir.
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Sekil 5.11 Ni%* iyon kaynagi olarak NiCl2.6H,0 kullanilmis Ni-P banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyiitmedeki SEM goriintiisi
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Sekil 5.12 Ni%* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-P banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintiisi

Sekil 5.11 ve 5.12’de kaplama banyosunda 10 dk sireyle Ni-P kaplanmis SiC
partikillerinin SEM gorintileri gortilmektedir. SEM goriintileri incelendiginde 100 nm
hedef kaplama kalinhgi icin kaplama stiresinin 10 dk tutulmasi durumunda partikillerin

Ni-P tabakasiyla kaplanabildigi ancak hedef kaplama kalinliginin ¢ok ince olmasi
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nedeniyle partikil ylzeyinde olusan kaplamanin homojen olmadigl ylizeyde sik
araliklarla tutunarak biriktigi gorGlmistir. 100 nm hedef kaplama kalinligi igin
optimum kaplama siresi bu nedenle bu calismadaki deney setleri icin 10 dk olarak

saptanmistir.

Elde edilen SEM géruntiileri incelendiginde akimsiz Ni-P kaplama banyolari igin Ni%*
iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 sulu ¢ozeltisi tercih edilen banyolarda NiCl,.6H20 sulu
¢Ozeltisi tercih edilen kaplama banyolarina oranla partikiiller tzerinde olusan Ni-P
kaplamanin surekliliginin ve homojenitesinin daha ylksek oldugu gorilmustir. Ayrica
Ni-P kaplama banyosu icin optimum kaplama siresinin yiiksek kaplama kalinliklarinda
30 dk civarinda olmasi, 100 nm gibi disik kaplama kalinliklarinda ise banyo
kimyasallarinin dekompoze olmasini 6nlemek icin daha kisa sireli kaplama
banyolarinda calismanin daha iyi sonuglar verecegi deney setlerinden ¢ikarilabilecek bir

diger sonugtur.

5.2 Ni-B Kaplama

Cizelge 5. 4’de 500 nm kaplama kalinhgi hedeflenen kaplama banyosuna transfer
edilecek Ni%* iyon cozeltilerinin teorik hesabi ve degisen kaplama siiresine gére

olusturulan deney setleri verilmektedir.

Cizelge 5. 4 500 nm Ni-B kaplama kalinhigi hedeflenmis kaplama banyosuna gore
olusturulan deney setleri

Kaplama Takviye Partikal | Spesifik | Malzeme | Kaplama | Kaplama Nikel iyon Nikel
Banyosu | Malzemesi | Boyutu Yizey Miktari Kalinligi Suresi Kaynagi Miktari
Alani (g) (nm) (dk)
(m*/g)
Ni-B SiC 35 0,125 3 500 30 NiCl2.6H20 168,96
Ni-B SiC 35 0,125 3 500 30 NiSO4.6H20 135,88
Ni-B SiC 35 0,125 3 500 10 NiCl2.6H20 168,96
Ni-B SiC 35 0,125 3 500 10 NiSO4.6H20 135,88

Sekil 5.13(a) ve Sekil 5.14(a)’da Ni?* iyon kaynagl olarak sirasiyla NiCl,.6H,0 ve
NiSO4.6H;0 kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik

partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintileri gorilmektedir.

46




Sekil 5.13 (a) Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl>.6H,0 kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyiitmedeki SEM goriintiisi

Image31-1
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Sekil 5.13 (b) Ni%* iyon kaynagi olarak NiCl2.6H,0 kullaniimis Ni-B banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin EDS analizi
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Sekil 5.14 (a) Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H20 kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x buyitmedeki SEM goriintiisi

| lmage33-2
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Sekil 5.14 (b) Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin EDS analizi
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Sekil 5.13 (a) ve 5.14 (a)’de 500 nm hedef kaplama kalinliginda 30 dk boyunca
kaplanmis olan SiC partikillerinin kullanilan nikel iyon kaynagina gore SEM goruntileri
gorilmektedir. SEM gorintileri incelendiginde partikil ylizeylerinin basarili bir sekilde
Ni-B tabakasiyla kaplandigi goriilmektedir. Ancak Ni%* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0
kullanildigi kaplama banyonunda partikil ylizeyinde Ni-B tabakasi haricinde metalik
nikel birikmelerinin de oldugu saptanmistir. Nikel iyon kaynagi olarak NiCl,.6H,0 sulu
¢ozeltisi kullanilan kaplama banyosunda ise kaplama surekliliginin ve uniformlugunun

daha yiksek oldugu SEM goriintilerinden anlasiimaktadir.

Sekil 5.13 (b) ve 5.14 (b)’de ise 500 nm hedef kaplama kalinhiginda 30 dk boyunca
kaplanmis olan SiC partikillerinin kullanilan nikel iyon kaynagina gére EDS analizleri
gorilmektedir. EDS analizlerinen de gorililecegi Uzere her iki nikel iyon kaynagi
kullanildigr  durumda da partikillerin  Gzerinde Ni-B  kaplamanin  varligi

gozlenebilmektedir.

Zhu vd. B4C partikillerinin akimsiz Ni-B kaplanmasi ile ilgili calismalarinda rediiktan
ilave hizinin etkisini arastirmistir. Tek seferde ve c¢ok hizli rediiktan ilavelerinde Ni-B
tabakasinin ¢ok hizli olustugunu ve B4C partikiillerinin aglomerasyonuna neden
oldugunu ortaya koymustur. Bununla birlikte Zhu vd.’nin g¢alismasi rediktanin tek
seferde ilavesinin bazi partikil ylzeylerinde daha yogun kaplamalarin olusmasina
neden olurken; rediktan, zamana bagl olarak nispeten yavas hizlarda ilave edildiginde
daha homojen kaplamalarin elde edilebildigini gostermistir. Zhu calismalarini nikel
iyon kaynagi olarak olarak yalnizca NiCl,.6H,0 sulu ¢ozeltisi iceren akimsiz banyoda
gerceklestirmistir. Bu calismada rediktan ilave hizi tim deney setlerinde sabit

tutularak degisen nikel iyon kaynaginin Ni-B kaplamaya etkisi arastirilmistir [22].

Sekil 5.15 ve Sekil 5.16’da Ni?* iyon kaynagi olarak sirasiyla NiCl2.6H,0 ve NiSO4.6H,0
kullanilmis Ni-B banyosunda 10 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin

500x blyiutmedeki SEM goriintileri gorilmektedir.
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Sekil 5.15 Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl2.6H>0 kullanilmis Ni-B banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x buyitmedeki SEM goériintiisi
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Sekil 5.16 Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-B banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintiisi
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Sekil 5.15’de kaplama banyosunda Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl..6H20 kullanilmis ve
500 nm kaplama kalinhgi hedeflenmistir. 10 dk kaplama banyosunda tutulan SiC
partikilleri basarili bir sekilde Ni-B kaplanmistir. Sekil 5.16’de kaplama banyosunda Ni?*
iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis banyo parametreleri ve diger banyo
bilesenleri sabit tutulmustur. SEM goéruntileri incelendiginde partikillerin Ni-B ile
kaplandigi ancak Ni-B kaplamanin partikillerin tamaminda goérilemedigi bazi
partikillerin Gizerinde Ni-B kaplamanin olustugu ancak kaplama tabakasinin siireksiz bir

yapida oldugu saptanmistir.

Zhu vd., yaptiklari bir diger ¢alismada , bor karbir partikilleri Gzerine Ni-B’un akimsiz
kaplama ydntemiyle kaplanmasini arastirmiglardir. Ni2*iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0,
indirgeyici ajan olarak NaBH4 kullanan Zhu vd. partikil ylzeylerini basarili bir sekilde
Ni-B kaplamislardir ve calisma sonucunda Ni-B kaplamanin kalinhginin da Ni*2:B4C
oraninin ayarlanmasiyla degisebildigini gormislerdir [53]. Bu c¢alismada ki tim
deneysel hesaplamalar bu yontem esas alinarak olusturulmus ve banyo bilesenleri

Ni:SiC oranina gore hesaplanarak banyoya transfer edilmistir.

Cizelge 5. 5'de 300 nm kaplama kalinligi hedeflenen kaplama banyosuna transfer
edilecek Ni%* iyon cozeltilerinin teorik hesabi ve degisen kaplama siresine gére

olusturulan deney setleri verilmektedir.

Cizelge 5. 5 300 nm Ni-B kaplama kalinhgi hedeflenmis kaplama banyosuna gére
olusturulan deney setleri

Kaplama Takviye Partikdl | Spesifik | Malzeme | Kaplama | Kaplama Nikel fyon Nikel
Banyosu | Malzemesi | Boyutu Yiizey Miktari Kahnhg Suresi Kaynagi Miktari
Alani (g) (nm) (dk)
(m?/g)
Ni-B SiC 35 0,125 3 300 30 NiCl2.6H20 101,37
Ni-B SiC 35 0,125 3 300 30 NiSO4.6H20 81,53
Ni-B SiC 35 0,125 3 300 10 NiCl.6H.0 | 101,37
Ni-B SiC 35 0,125 3 300 10 NiSO4.6H20 81,53

Sekil 5.17 ve Sekil 5.18’da Ni?* iyon kaynagi olarak sirasiyla NiCl,.6H,0 ve NiSO4.6H,0
kullanilmig Ni-B banyosunda 30 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin

500x bliyutmedeki SEM goriintileri gorilmektedir.
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Sekil 5.17 Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl,.6H20 kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goériintiisi

Sekil 5.18 Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintiisi

Sekil 5.19 ve Sekil 5.20’da Ni?* iyon kaynagi olarak sirasiyla NiCl,.6H,0 ve NiSO4.6H,0
kullanilmig Ni-B banyosunda 10 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin

500x bliyutmedeki SEM goriintileri gorilmektedir.
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Sekil 5.19 Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl,.6H>0 kullanilmis Ni-B banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintiisi
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Sekil 5.20 Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-B banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintiisi

Sekil 5.17 ve 5.28'de 300 nm kaplama kalinligi hedeflenen kaplama banyosunda
seramik partikiller 30 dk boyunca tutulmuslardir. Deney sonucunda partikillerin
basarili bir sekilde Ni-B tabakasiyla kaplandigi gérilmektedir. Sekil 5.19 ve 5.20’de 300

nm kaplama kalinligi hedeflenen kaplama banyosunda seramik partikiiller 10 dk
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boyunca kaplama mekanizmasinin gerceklesmesi adina banyoda tutulmuslardir.
Sirasiyla 30 dk ve 10 dk kaplama banyosunda Ni-B kaplanmis SiC partikullerinin SEM
gorintileri incelendiginde her iki kaplama siiresinde de partikil ylzeyleri Ni-B
tabakasi ile kaplanabildigi gortlmektedir. Ancak kaplama siresinin 10 dk olarak
tutuldugu deneylerde kaplanan partikil miktarinin daha disik oldugu saptanmistir.
Yiksek hedef kaplama kalinliklarinda 10 dk gibi kisa kaplama siiresi tercih edildiginde
rediktanin  ilavesinin  tamamlanmasindan  sonra  kaplama  mekanizmasini
gerceklestirecek olan reaksiyonlarin tamamlanmasi icin ¢ok az stire kalmasi kaplama
mekanizmasinin tamamlananamasina ve dolayisiyla bazi partiklllerin kaplanamadan

kalmasina neden olmustur.

Cizelge 5. 6’de 100 nm kaplama kalinligi hedeflenen kaplama banyosuna transfer
edilecek Ni** iyon cozeltilerinin teorik hesabi ve degisen kaplama siiresine gére

olusturulan deney setleri verilmektedir.

Cizelge 5. 6 100 nm Ni-B kaplama kalinhgi hedeflenmis kaplama banyosuna gore
olusturulan deney setleri

Kaplama Takviye Partikal | Spesifik | Malzeme | Kaplama | Kaplama Nikel iyon Nikel
Banyosu | Malzemesi | Boyutu Yiizey Miktari Kahnhg Suresi Kaynagi Miktari
Alani (g) (nm) (dk)
(m*/g)
Ni-B SiC 35 0,125 3 100 30 NiCl2.6H20 33,79
Ni-B SiC 35 0,125 3 100 30 NiSO4.6H20 27,18
Ni-B SiC 35 0,125 3 100 10 NiCl2.6H20 33,79
Ni-B SiC 35 0,125 3 100 10 NiSO4.6H20 27,18

Sekil 5.21 ve Sekil 5.22’da Ni?* iyon kaynagi olarak sirasiyla NiCl,.6H,0 ve NiSO4.6H,0
kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin

500x bliyutmedeki SEM gorintileri gorilmektedir.
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Sekil 5.21 Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl2.6H>0 kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyitmedeki SEM goriintiisi
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Sekil 5.22 Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-B banyosunda 30 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyiitmedeki SEM goriintiisi

Sekil 5.23 ve Sekil 5.24’da Ni?* iyon kaynagi olarak sirasiyla NiCl2.6H,0 ve NiSO4.6H,0
kullanilmis Ni-B banyosunda 10 dk boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin

500x blyiutmedeki SEM goriintileri gorilmektedir.
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Sekil 5.23 Ni?* iyon kaynagi olarak NiCl2.6H>0 kullanilmis Ni-B banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyiitmedeki SEM goriintiisi

Sekil 5.24 Ni?* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0 kullanilmis Ni-B banyosunda 10 dk
boyunca kaplanmis olan SiC seramik partikillerinin 500x biyiitmedeki SEM goriintiisi

SEM gériuntileri incelendiginde Ni?* iyon kaynaginin ya da kaplama siresinin Ni-B
kaplamaya etkisi tam olarak belirlenememistir. Hedeflenen kaplama kalinhiginin ¢ok
dislik olmasi nedeniyle yeterli olmamasi bu kaplama kalinhgl icin Ni-B kaplama

morfolojisinin degerlendirilmesine engel olmustur.
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Tum deney setleri incelendiginde akimsiz Ni-B kaplamalar icin Ni%* iyon kaynagi olarak
NiCl2.6H0 sulu ¢ozeltisi kullanildiginda elde edilen kaplamalarda kaplama tabakasinin
seramik partikil ylzeyinde basarili bir sekilde olusabildigi ve sirekli bir kaplamanin
elde edilebilcegi belirlenmistir. Ayrica EDS sonuglari incelendiginde Ni%* iyon kaynagi
olarak NiSO4.6H,0 kullanilmasi durumunda Ni-B kaplamalar elde edilebilecegi

gorilmektedir.
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BOLUM 6

SONUCLAR VE ONERILER

Bu calisma SiC seramik tozlarinin akimsiz Ni-P ve Ni-B kaplanmasi sirasinda Ni%*

kaynaginin ve kaplama siiresinin kaplama morfolojisi izerine etkilerini degerlendirmek

amaciyla ylrutdlmastir. Deneysel calismalar sonucunda asagidaki sonuclar elde

edilmistir;

SiC tozlari NiSO4.6H20 ve NiCl,.6H20 olmak tzere iki farkli Ni?* nikel iyon kaynagi
ve H,P0;.H,0 ve NaBH4 indirgeyici ajanlari kullanilarak basarili bir sekilde akimsiz

Ni-P ve Ni-B kaplanmistir.

Ni-P  kaplama icin kullanilan Ni?* iyon kaynaklari karsilastirildiginda,
NiSO4.6H;0nun kullanildigi kaplama banyolarinda seramik partikiil Gzerinde
olusan kaplama tabakasinin altlik malzemesine daha iyi baglandigi ve siirekli bir

yaplya sahip oldugu distnilmektedir.

Ni-B kaplama icin NiCl..6H20 sulu ¢6zeltisinin Ni?* iyon kaynagl olarak
kullanilmasi  durumunda SiC Ulzerinde olusan kaplama tabakasinin

homojenitesinin daha yliksek oldugu tespit edilmistir.

Ni-P ve Ni-B kaplama mekanizmalari karsilastirildiginda Ni-P kaplamalarin daha
surekli bir yapiya sahip oldugu, Ni-B kaplamalarda ise daha homojen ve uniform

kaplama elde edildigi gozlenmistir.

Hedef kalinligi 100 nm olarak belirlenen akimsiz Ni-P ve Ni-B kaplanan SiC
partikillerinin  SEM gorintileri kaplama tabakasina kaplama sliresinin ve

kullanilan nikel iyon ¢6zeltisinin kaplama banyosuna etkisi konusunda net bilgi
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vermemektedir. Hedef kaplama kalinhginin c¢ok disliik olmasi kaplama

morfolijisinin incelenmesini imkansiz kilmistir.

° SiC partikillerinin optimum kaplama siresi 100 nm’den yiiksek hedef kaplama

kalinliklari igin 30 dk olarak belirlenmistir.

° Bazi partikillerin yizeylerinde olusan kaplama tabakasinin yer yer yilzeyden
siyrildigi gorilmustir. Bu duruma o6zellikle uzun sireli kaplamalarda manyetik

karistiricinin mekanik bir etkisi oldugu distintlmektedir.

Sonug olarak metal matrisli kompozit malzeme lretiminde karsilagilan matris takviye
ara ylzeyindeki 1slatma problemini gidermek amaciyla akimsiz nikel kaplama
yonteminde Ni-P kaplamalar icin Ni%* iyon kaynagi olarak NiSO4.6H,0, Ni-B kaplamalar
icin ise NiCl,.6H;0 kullanilmasi 6nerilmektedir. SiC partikillerinin 100 nm’den yuksek
hedef kaplama kalinliklari i¢in optimum kaplama siresi 30 dk olarak belirlenmistir.
Disik hedef kaplama kalinhigi istenildigi durumda banyo bilesenlerinin dekompoze
olmasinin 6niine gegebilmek icin kaplama siiresinin daha kisa tutulmasi gerekmektedir.
Ni-P ve Ni-B kapli SiC seramik tozlari metal matrisli kompozit malzeme liretiminde
takviye malzemesi olarak degerlendirildiginde olumlu sonuglar verecegi

dustiniimektedir.
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