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OZET

Anahtar kelimeler: Akimsiz Kaplama, Asinma, Korozyon, Siirtiinme

Magnezyum alasimlar1 hafif ve mukavemetli olmalar1 sebebiyle son yillarda tercih
goren alasimlardan biridir. Ancak korozyon ve oksidasyon direngleri oldukega diistik
alagimlardir. Bu sebeple son yillarda Magnezyum alagimlarinin  yiizey
performanslarini artirmak i¢in ¢ok sayida ¢aligma yapilmaktadir.

Bu ¢alisma kapsaminda, AZ91D Magnezyum alagimi {lizerine ¢ift katmanli Ni-P/Ni-B
kaplamalarin elektrokimyasal olarak kaplanabilirligi ve Ozelliklerinin arastirilmasi
planlanmistir. Magnezyum alasimlar1 korozyon dayanimi diisik bir malzeme
oldugundan dolayi, akimsiz kaplama sirasinda olusan galvanik etki ile korozyon
ozelliklerini kotii anlamda etkilemekte ve kaplama siirecini zorlastirmaktadir. Bu
sebeple ¢alismada AZ91D magnezyum alasimui tizerine kaplama gergeklestirilmeden
once ilk olarak T6 1s1l islemi uygulanmaktadir. Isil igslem prosesi ¢ozeltiye alma ve
yaslandirma islemi seklinde iki asamada gerceklestirilmektedir. Calisma kapsaminda
AZ91D Magnezyum alasiminin hem dokiim hali, hem de T6 1s1l islemi gormiis hali
olarak iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplama iki asamada {iretilmistir. Her iki kaplama
tiiriiniin AZ91D Magnezyum alagimi iizerindeki etkileri farkli oldugundan, kaplama
islemi iki ayr1 banyo kullanilarak tretilmistir. Hazirlanan bu banyolarin zaman ve
sicaklik parametreleri degistirilerek kaplamanin 6zelliklerine etkileri incelenmistir.

Kaplama sonrasi, malzeme yiizeyleri taramali elektron mikroskobunda incelenmis ve
EDS analizi alinarak, kaplama iizerindeki kimyasal bilesim tespit edilmistir. Iki altlik
tiri lizerine de gergeklestirilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin ayri ayri
karsilastirilmali olarak sertlik, asinma, korozyon direngleri ve yiizey piirtizliligi
Olctimleri aragtirilmistir. Korozyon deneyi sonucunda AZ91D alasimina gore daha
istlin koruma saglayan kaplamalar kendi iglerinde mukayese edilmistir. Diger
karakterizasyon c¢alismalart sonucunda ise, kaplamalar igerisinde en iyi asinma
direncini, en diisiik yiizey piiriizliiliik degerini, en yiiksek sertlik ve en homojen yapiy1
sergileyen kaplama parametreleri tespit edilmistir.
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APPLICATION OF Ni-B BASED COATING ON AZ91D
MAGNESIUM ALLOY AND EXAMINATION OF ITS
CHARACTERISTICS

SUMMARY
Keywords: Elektroless Coating, Wear, Friction, Corrosion

Magnesium alloys are one of the most preferred alloys in recent years due to their light
and strength. However, corrosion and oxidation resistance are very low alloys.
Therefore, in recent years, many studies have been carried out to increase the surface
performance of the magnesium alloys.

In this study, it is planned to investigate the electrochemical coating and properties of
double layer Ni-P/Ni-B coatings on AZ91D Magnesium alloy. Magnesium alloys with
a low corrosion resistance material. Because of their galvanic effect during the
electroless coating, it affects the corrosion properties badly and makes the coating
process difficult. For this reason, T6 heat treatment is applied firstly before the
coatings on AZ91D magnesium alloys. The heat treatment process is carried out in
two stages as the solute solution and aging process. Dublex Ni-P/Ni-B coating was
produced in two stages as cast and T6 heat-treated AZ91D Magnesium alloy. Since
the effects of both coating types on the AZ91D Magnesium alloy are different, the
coating process is produced using two separate bathrooms. The time and temperature
parameters of the prepared baths were changed and their effects on the properties of
the coatings were investigated.

After plating, coating surfaces were examined by scanning electron microscope (SEM)
and the chemical composition of the coating layer was determined by Energy
Dispersive Spectrometry (EDS) analysis. A comparison of duplex Ni-P/Ni-B coatings,
which were performed on two types of substrates, were investigated for hardness,
wear, corrosion resistance and surface roughness measurements. As a result of the
corrosion test, the coatings which have superior protection compared to the AZ91D
alloy have been compared within themselves. Other characterization studies showed
that the coating parameters that exhibit the best wear resistance, the lowest surface
roughness value, the highest hardness and the most homogeneous structure in the
coatings were determined.
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BOLUM 1. GIRiS

1.1. Tezin Amaci

Bu c¢alismanin amaci; AZ91D alasiminin hem dokiim hali, hem de c¢okelme
sertlestirmesi islemi uygulanmis hali olarak {izerine iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplama
yapabilmek i¢in en uygun banyo parametrelerinin tespit edilmesi ve karakterizasyonun
yapilmasidir. AZ91D Magnezyum alasimi iizerine kaplama yapilmasinin zor olmasi
sebebiyle, bu ¢alismada hem Ni-P hem de Ni-B’un iist iiste kaplandigi iki katmanli
yontem bu ¢alismada incelenmistir. Dokiim AZ91D Magnezyum alasimi tizerine 1s1l
islem gercgeklestirilerek alasim mikro yapisinin kaplamaya etkileri gozlemlenerek,
daha homojen bir yapi, yliksek asinma ve korozyon dayanimina sahip bir kaplamanin
elde edilmesi hedeflenmistir. Hem dokiim, hem de T6 ¢okelme sertlesmesi 1s1l islemi
gérmiis alasimlama uygulanmis kaplamalarin degisen sicaklik ve siire parametrelerine

gore mekanik 6zelliklerinin nasil degistigi incelenmistir.
1.2. Tezin Kapsam

Magnezyum alasimlari, alasimlar arasinda uygulama olarak akimsiz kaplamanin
yapildigi en genis kullanim alan1 bulan bir alasim grubudur. Ancak alasimin ylizeyinde
olusan magnezyum-oksit filminin atmosferik sartlarda dahi yeteri kadar koruyucu
ozelligi bulunmamaktadir. Bu alagimlar mukavemet/agirlik oranlar1 bakimindan
ozellikle havacilik gibi kritik uygulamalarda ¢ok dnemli rol oynamaktadir. Bu sebeple
akimsiz kaplamanin, AZ91D Magnezyum alasiminin pek ¢ok uygulamada kullanimim
gelistirerek yapiya katki sagladigi soylenebilir. Iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin
sagladigr en biiylik avantaji korozyon dayanimi, yiiksek sertlik, asimnma direnci,
stirtlinmeyi azaltmasi ve lehimlenebilirlik gibi 6zellikler kazandirmasidir. Genis bir

kullanim alan1 bulunan AZ91D Magnezyum alasimi {izerine gergeklestirilen akimsiz



Ni-P/Ni-B kaplamalar havacilik sektoriinde rulman yataklarinda, otomotiv sektoriinde
disk fren pistonlar1 ve petrokimya alaninda basing tiiplerinde vb. uygulamalarda

kullanilmaktadir.

Bu ¢alismada AZ91D Magnezyum alasimi iizerine kaplama yapilmadan once 1sil
isleme tabi tutulmustur. Bu alasima c¢okelme sertlesmesi uygulanarak

sertlestirilmektedir.

Hem dokiim hem de T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D Magnezyum alasimi iizerine
uygulanan iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplama amorf yapida bulunur, belirlenen sicaklik
ve siire parametrelerinde tavlandiktan sonra kristalize olmaya baslar. Kaplamalar
kristalize olduktan sonra sertliginde ve asinma direncinde ciddi bir artis oldugu
goriilmektedir. Hem dokiim hem de T6 1sil islemi gérmis AZ91D Magnezyum
alasimindaki degisim ve bununla birlikte kaplamanin 6zelliklerindeki degisimler g6z
oniinde bulundurularak sistem icin en uygun siire-sicaklik belirlenmistir. Ayrica, T6
151l iglemi gormiis AZ91D Magnezyum alasimi iizerine gerceklestirilen akimsiz Ni-
P/Ni-B kaplamalarin gergeklestirildigi kaplanmis malzemelerle ve kaplanmamis ana
malzeme ile asinma direnci agisindan karsilastirma yapilmistir. Daha sonra bu
numunelerin kaplanmis hali ve kaplamanin kristalize olmus hali olarak kendi
aralarinda asinma direnci acisindan kiyaslanmasi gergeklestirilmistir. Korozyon
deneyleri potansiyostat/galvanostat korozyon hiicresinde hem asidik ortamda hem de
NaCl tuz ¢ozeltisinde gerceklestirilmistir. Korozyon deneyleri sonucunda korozyon
davraniglar1 polarizasyon egrileri ¢ikarilarak her iki ortama gore kiyaslanmustir.
Ozellikle HC1 ve H2SOs asidik ¢dzeltilerinde yapilan deneyler sonucunda numunelerin
ne hizla korozyona ugradigi ve iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamaya etkisinin ne oldugu
karsilastirilmistir.  NaCl c¢ozeltisinde de yapilan deneyler i¢in olusturulacak
polarizasyon egrilerinin iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplanmis numunede daha iyi
performansa sahip olmasi beklenmektedir. Korozyon deneyleri sonucunda tafel

egrileri ¢ikarilarak numuneler kendi aralarinda karsilastirilmistir.

XRD analiziyle kaplamalarda tavlama sonrasinda olusan fazlar belirlenmis ve bu

fazlarin mekanik 6zelliklere olan etkisi incelenmistir.



BOLUM 2. MAGNEZYUM

Gegmiste Magnezyum I. Diinya Savasi’nda ve II. Diinya Savasi’nda yaygin bir sekilde
kullanilmis, ancak niikleer endiistrisindeki uygulamalarinin yan1 sira, metal ve askeri
ucaklarda kullanildiktan daha sonra ilgileri azalmistir. Ancak zamanla arag
bilesenlerinin agirligmin azaltilmasi zorunlulugu, Magnezyum i¢in yenilenen ilgiyi
tetiklemistir. Oniimiizdeki 10 yilda biiyiime oraninmn yillik %7 oldugu tahmin
edilmektedir [1].

Magnezyum 1774 yilinda kesfedilen toprak igerisinde %2’lik bulunma yiizdesiyle en
¢ok bulunan 6 nc1 elementtir. Neticesinde bilesikleri tiim diinyada yaygin bir sekilde
bulunabilmektedir [2]. Magnezyum 1,74 g/cm® liik yogunlugu ile Aliiminyumla
neredeyse ayni dayanim degerlerine sahiptir (200-250 MPa) [3]. Agirlik olarak
Magnezyum elementi Aliiminyum (Al)’dan %36, ¢elikten ise %78 daha hafiftir [3].
Oda sicakliginda magnezyum ve alasimlar1 hegzagonel yapida oldugundan dolay1
deforme olmas1 zordur. Bu yap1 diisiik sicakliklarda daha az kayma sistemine sahip
oldugundan dolayr deforme olma yetenegini kisitlar. Magnezyum diisiikk bir erime
sicakligina sahiptir. Bununla birlikte kimyasal ve deniz ortamlarinda korozyon direnci

zayiftir [4].
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Sekil 2.1. Magnezyumun kristal yapisi [4].

2.1. Magnezyumun Genel Ozellikleri

Magnezyum yiiksek 0Ozgiil 1s1 kapasitesi, diisiik yogunluklu ve yiiksek ses
absorbsiyonu sayesinde bir¢ok endiistriyel uygulamalarda kullanilabilir bir metaldir.
Saf Magnezyumun diger 6zelliklerinin yani sira dayanikliligi sinirlidir ve genellikle
dayanikliligini gelistirmek i¢in alagimlanir [5]. Gegtigimiz birkag yil boyunca dnemli
Olciide azaltilmis baslica dezavantajlari, yiiksek sicakliklarda mikroyapisal kararlilik
ve zayif korozyon dayanimidir. Ozellikle galvanik korozyon hala &nemli bir

problemdir [5].

Daha yiiksek sicakliklarda diger kayma diizlemleri hareket halinde bulunur. Bu
nedenle Magnezyum alagimlari genellikle 340 ile 510 °C arasindaki sicaklikta deforme
edilir [6]. Hagzagonel yapis1 650°C’de erime noktasina kadar korunur [2]. Bu yapiy1
saglayan diger bir Ozellikte mekanik Ozellikler i¢in anizotropi olmasidir. Soguk
sekillendirme zor oldugundan dolayi, dokiim Magnezyum parcalar tiretmek i¢in en
uygun yontem haline gelir [6]. Sekil 5.1.’de farkli yapisal malzemelerin yogunluklari

karsilastirmali olarak verilmistir.



Tablo 2.1. Magnezyum elementinin baslica 6zellikleri [2].

Sembol Mg

Element Siniflandirilmasi Alkali toprak elementi
Atom Numarasi 12

Atom Agirligi 24.3050

Atom Hacmi 14 cm®/mol

Atom Cap1 0.160 nm

Iyon Cap1 0.072 nm

Degerlilik +2

Kristal Yapi Hekzagonal siki1 paket (HSP)
Yogunluk (20°C) 1.738 g/cm®

Ergime Sicakligi (°C) (650+1) °C

Tablo 2.2. Magnezyumun diger malzemelerle mekanik 6zelliklerinin karsilagtirilmasi [6].

Mekanik Ozellikleri o/BTi AISI 4OQQ Aliiminyum  Magnezyum  Gri D61_<me
alagimi celik serisi alagimi alagimi Demir
Sertlik, Brinell 290411  121-578 28-79 30-600 131-550
Sertlik, Vickers 304-480 36-700 29-89 59-100 161-321
Max, Cekme 825-1,580 450-1,970  90-295 90-1,070 118-448
mukavemeti (MPa)
Akmmgl;;ndakl 7501410 275-1,860  31-285 21-460 65.5-172
Kopma uzamasi (%) 3-18 8-34 1-40 1-75 -
Elastik Modiilii (Gpa)  105-125  196-213 68.9-70 38-120 62.1-162
Basmadaki akma sinir1 1650-
(MPa) 860-1,280 1.800 0,552-4,60 21-448 572-1,380
Poison orani 0,310-0,342 %2370% 0,330-0350 0,270-0.350  0,240-0330
Yorulma Dayammi /64 159 138772 48.3-110 30-235 68.9-207
Sinir1 (MPa)
KaymaElastik Modald ) yg5 7587 0048326 16348  27-655

(MPa)

Magnezyum alasimlar1 miihendislik uygulamalari igin kullamghdir. Iyi mukavemet,

stineklik ve siirlinme 6zelliklerine sahiptirler. Magnezyum ayrica elde tutulan cihazlar

(zincirli testereler, elektrikli el aletleri, ¢it makasi) gibi bir¢ok tiriinde, otomobillerde

(direksiyon simidleri ve kolonlar, koltuk ¢erceveleri, sanziman kutulari, krank

govdesi, sanziman govdeleri) kullanilmaktadir. Ayrica video-bilgisayar-iletisim

cithazlarinda da kullanilmaktadir [4]. Dokiim magnezyum ve alasimlari1 genellikle

havacilik uygulamalarinda kullanilmaktadir. Aliminyum ve diger metallere gore

belirgin bir agirlik kazanci saglamaktadir.



Sekil 2.2. Magnezyum dokiim pargasi [4].

2.2. Magnezyum Alasimlari ve Simiflandirilmasi

Magnezyum alagimlarinin tanimlanmasi diinya capinda genel olarak ASTM
sisteminde standartlastirllmistir. Ik olarak her alasim, ana alasimi elementlerini
gosteren harflerle tanimlanir. Ardindan her bir ana alasim elementinin agirlik¢a yiizde
degerlerini gostermektedir. En son boliim alagimin kendi i¢inde tanimlamasidir. Tablo
2.2.°de mevcut her bir alasim elementinin harf tanimlamasi goriilmektedir. Cogu
durumda, bu harfler malzemenin saflik derecesini temsil etmektedir. Ornegin, AZ91D
alasim1 %9 Aliiminyum (A) ve %1 ¢inko (Z) oranina sahip bir alagimdir. Karsilik gelen
DIN gosterimi MgAleZn; seklindedir [7].

Tablo 2.3. Magnezyum elementine ilave edilen alasim elementlerinin ASTM sisteminde.

Kisaltma harfi Alagim elementi Kisaltma harfi Alasim elementi
A Aliiminyum M Manganez
B Bizmur N Nikel
C Bakir P Kursun
D Kadmiyum Q Gumiis
E Nadir Elementler R Krom
F Demir S Silisyum
h Toryum T Kalay

Magnezyum alasimlarinin ortaya ¢ikmasindan bu yana, farkli alasim elementleriyle

saf Magnezyumun 6zelliklerini etkilemek i¢in ¢ok ¢aba harcanmuistir.

Uzun yillar 6nce basglayan ve giinlimiizde de devam eden calismalar sonucunda bazi

Magnezyum alagimlart gelistirilmistir [7].



Bu alasimlardan en yaygin olarak kullanilan Mg-Al ikili sistemidir. Ek olarak
Aliiminyumun katilmasinin temel nedeni mukavemeti iyilestirmek, korozyon
dayanimi ve siiriinme direncini gelistirmek olarak 6zetlenebilir. Bu alasimlardan en

yaygin olarak kullanilan AZ91 alagimidir [8].

Magnezyum alasimlarinin kolay islenebilirligi ile diisiik agirlikli malzemeler igin
tercih edilme sebebi olmasina ragmen, aliiminyum ve polimerik malzemeler ile
yarisamamaktadir. Bunun sebebi, diisiik maliyetlerde piyasaya sunulamamasi ve
tatmin edici mekanik 6zelliklerin saglanamamasi olusturmaktadir. Bu nedenle halen
arastirmacilar tarafindan Magnezyum alasimlari iizerine ¢alismalar stirmektedir [8].

Bu caligmalarin konu basliklar1 asagidaki sekilde siralanabilir:

—  Hizli Soguma

—  Uretim teknolojileri
—  Geri Doniistim

— Kompozitler

— Korozyondan Korunma [8].

Bu konu basliklarinin takibinde Magnezyum alasimlar1 konusunda arastirmacilarin

amaci da asagidaki maddeler ile 6zetlenebilir [8]:

—  Oncelikli malzemelerin diisiik maliyetle iiretilebilmesi

— Alasim cesitlerinin artirilmasi ki bu siirinme davranisinin gelistirilmesi ve
spesifik agirligin diisiiriilmesi i¢in gereklidir.

— Yeni kaplama teknikleri ile korozyon dayanimim artirmak

— Hizli soguma proseslerinden faydalanma

— Magnezyum matriksli kompozitlerin kullanim alanlarinin yaygilastirilmasi

Magnezyum alagimlarinin tercih edilme sebepleri asagidaki sekilde siralanabilir:

— Tiim metalik malzemelerin icerisinde en diisiik yogunluga sahip olmasi

— Yiiksek spesifik mukavemet



— Basingli dokiime uygun iyi dokiilebilirlik

— Kontrollii atmosfer altinda iyi kaynaklanabilirlik

— lyilestirilmis korozyon direnci

— Yiiksek kesme hizinda kolay islenebilirlik saglamasi

— Polimerik malzemelerle kiyaslandiginda, iyi mekanik o6zellik, elektrik ve

termal iletkenligin daha iyi olmasi, geri doniisiim [8].

Magnezyum alagimlariin kullanimini sinirlayan bazi dezavantajlari ise soyledir:

— Diisiik elastik modiilii

— Diistik stineklilik ve tokluga sahip olmasi

— Kimyasal reaksiyonun yiiksek olmasi

— Bazi uygulamalarda sinirli korozyon direnci

— Dokiim sirasinda fazla ¢ekilme boslugu olusturmasi [8].

Bazi 6zelliklerin iyilestirilmesi i¢in alasimlama tekniklerinin kullanilmasi miimkiin
olamamaktadir. Bu durumda fiber takviyesiyle kompozit {iretimine basvurulabilir.
Magnezyumun alasim elementlerini ¢ozmesi siirlidir. Bu da mekanik 6zelliklerin ve
kimyasal davranislarin gelistirilmesi olasiligin1 kisitlayabilmektedir. Yeni iiretim ve

calisma teknikleri bu durumu degistirmeye baslamaktadir [9].

Alasim elementlerinin Magnezyuma etkileri incelenmistir. Yaygin olarak kullanilan

magnezyum alasimlari ve bilesenleri agagida siralanmustir.

Aliiminyum (Al), Magnezyumda olumlu etkiye sahip oldugu i¢in, en yaygin kullanilan
alagimlardan biridir. Aliiminyumun ilave edilmesinin sonucunda sertlik ve mukavemet
artar. Aym1 zamanda dokiilebilirlik yetenegini gelistirir. Agirlikca %6’dan fazla

aliminyum igeren alagimlar 1s1l igleme tabi tutulabilmektedir [10].

Berilyum (Be), ergiyik igerisine kiigiik miktarlarda eklenebilen bir alasim elementidir
(<30 ppm). Berilyum ilavesi kaynak, ergitme ve dokiim gibi prosesler sirasinda yiizey

oksidasyonunu 6nemli 6l¢iide azaltmaktadir [10].



Kalsiyum (Ca), tane kiigiilmesinde pozitif etki yapar ve siirlinme direncini artmasina

yardimci olur.

Ayrica Magnezyum alagimlarinin korozyon direncini, termal ve mekanik 6zelliklerini
de artirabilir. Kalsiyum dokiim alasimlarina katildiginda ergiyik oksidasyonunu
azaltir. Mevcudiyeti Magnezyum levhanin iyi haddelenmesi ile sonuglanir. Ancak

miktar1 %0,3°1 asarsa kaynak sirasinda catlaklara egilimli hale gelmektedir [10].

Seryum (Ce), elementinin eklenmesi ile (sadece %0,2) magnezyumun kopma
uzamasinda 6nemli dl¢iide artisa sebep olur. Magnezyum alasiminda seryumun varligi
yeniden kristallesme sirasinda tekstiirlerin yapisini degistirerek plastik deformasyon
kabiliyetini artirdigi belirlenmistir. Ek olarak seryumun ilave edilmesi akma
dayanimini azalttigi ve kararsiz yapinin baslamasimi geciktiren ¢aligmanin sertlik

oranini artirdigini gostermistir [10].

Bakir (Cu), Magnezyum igerisinde kat1 ¢oziiniirliigii sinirlidir. Magnezyum ile bakir
reaksiyon girerek Mg>Cu intermetalik bilesigini olusturmaktadir. Caligmalar bakir
aynt zamanda hem oda sicaklifinda hem de yiiksek sicakliklarda mukavemetin
artirllmasina yardimet oldugunu gostermistir. Bununla birlikte siineklilik ve korozyon

direnci olumsuz yonde etkilenmektedir [10].

Demir (Fe), Magnezyum alasimlarinda korozyon direncini kotiilestirdigi igin, bu tip
alasimlarda zararli bir etkiye sahiptir. Korozyon direncine karsi en iyi koruma i¢in izin

verilen st limit %0,005 demir igerigine sahiptir [10].

Lityum (Li), magnezyum igerisinde nispeten yiiksek bir kat1 ¢oziiniirligiine sahiptir
(Atomsal olarak %17, agirlik¢a %S5,5). 0,54 gibi diisiik yogunluga sahip olmasindan
dolayr, magnezyumun diger alasim elementlerinden kaynaklanan yogunlugu
azaltmaktadir. Eklenmesi mukavemetin azalmasina ve siineklilikte artisa neden olur
[10].
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Manganez (Mn), Magnezyum-Aliiminyum (Mg-Al) ve Magnezyum-Aliminyum-
Cinko (Mg-Al-Zn) alagimlarinin deniz suyunda korozyon direncini artirma

egilimindedir.

Manganezin Magnezyum igerisindeki diisiik ¢oziintirliigli, alasimlandirma yetenegini
siirlar.  Genel olarak Aliiminyum gibi diger alasim elementleriyle birlikte

kullanilmaktadir [10].

Nikel (Ni), Magnezyum igerisinde smirli bir kati ¢oziiniirliigli vardir. Nikelin
magnezyum icerisine dahil edilmesi akma ve ¢gekme dayaniminda artisa ve siineklilikte
bir azalmaya sebebiyet verir. Ancak ¢ok diisitk miktarda katilmasi1 dahi korozyon

direncini olumsuz yonde etkilemektedir [10].

Stronsiyum, normalde Magnezyuma diger alasim elementleri ile birlikte eklenir.
Magnezyum alasimlarina Stronsiyum ilave edilmesi siirlinme direncini arttirir. Bu

alagimlarin yiiksek sicaklik dayanimi, Mg-Al-Zn alagimlar1 kadar yiiksektir [10].

Yitriyum (Y), Magnezyum igerisinde nispeten yiiksek bir kat1 ¢dziiniirliige sahiptir
(Atomsal olarak % 3,75 agirlik¢a ~ % 12,6). Yiiksek sicaklik dayanimini ve siirlinme
dayanimini arttirmak i¢in nadir toprak elementleri ile birlikte kullanilir. Ayrica

alagimin korozyon direncini iyilestirme yoniinde etki eder [10].

Cinko (Zn), Magnezyumda en yaygin ve en etkin olarak kullanilan elementlerden
biridir. Genellikle Aliiminyum ile birlikte kullanildiginda siineklilikten 6diin
vermeden mukavemet artis1 saglamaktadir. Ayrica Magnezyum alagimi i¢inde nikel
ve demir safsizliklar ile birlikte kullanildiginda korozyon direncinin arttirilmasina

yardimei olabilir [10].

Zirkonyum, Toryum, Cinko, nadir toprak elementleri ve bu elementlerin
kombinasyonunu igceren alasimlar alagimlarla birlikte kullanildiginda c¢ok 1iyi tane
inceltici olarak c¢aligmaktadir. Ancak Aluminyum ve Manganez iceren alasimlarla

kullanilmamaktadir, bunun sebebi bu elementler ile kararli bilesik olusturmasidir.
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Ayrica eriyik igerisinde Demir, Karbon, Oksijen ve Hidrojen ile de kararli bilesenler

olusturmaktadir [10].
Titanyum (Ti) ve Magnezyumun birbirleriyle olan ¢oziintirliikleri ¢ok sinirhdir.
Hacimce %2 ile %4 arasinda ilave edilmesi halinde %0,2 oraninda siinekliligi ve akma

dayanimini etkiledigi belirlenmistir [10].

Tablo 2.4. Yaygin kullanilan Magnezyum alasimlar1 ve % alasim element igerikleri [2].

Gosterim Al (M':;(S) Mn (M’:;(S) N.T Si  zn  Ag  zZr
AJ52A 5 - 0,38 - 2(Stronsiyum) - 0,2 - -
AJ62A 6 - 0,38 - 2.5(Stronsiyum) - 0,2 - -

AM50A 49 0,004 0,32 0,002 - - 0,22 - -

AM60B 6 0,005 0,42 0,002 - - 0,22 - -
AS41B 6 0,0035 0,52 0,002 - 1 0,12 - -
AZ31B 4.2 0,005 0,6 0,005 - - 1 - -
AZ61A 3 0,005 0,33 0,005 - - 0,9 - -
AZ80A 6.5 0,006 0,31 0,005 - - 0,5 - -
AZ1A 8.5 - 0,24 - - - 0,7 - -
AZ91D 7.6 0,005 0,33 0,002 - - 0,7 - -
AZ91E 9 0,005 0,26 0,001 - - 0,7 - -
EZ33A 9 - - - 3,2 - 2,5 - 0,7

K1A - - - - - - = - 0,7
M1A - - 1,6 3 - = - - -
QE22A - - - - 2,2 - - 2,5 0,7

WE43A - 0,01 0,45 0,005 4(Yitriyum) - 0,2 - 0,7

WE54A - - 0,45 0,005 5.1 (Yitriyum) - - - 0,7
ZE41A - - 15 - 1,2 - 4,2 - 0,7
ZEG3A - - - - 2,6 - 5,8 - 0,7
ZK40A - - - - - - 4,0 - 0,7
ZK60A - - - - - - 55 - 0,7

Nadir toprak elementlerini Magnezyum elementine katilmasi yiiksek sicakliklara karsi
dayanim, siiriinme ve korozyon dayanimini arttirmaktadir. Ancak bu tiir elementlerin

maliyetleri yiiksek olup genellikle yiiksek-teknoloji alagimlarinda uygulanmaktadir

[2].

2.3. Magnezyum Alasimlarinin Bashca Uretim Yontemleri

Magnezyum alasimlar1 hemen hemen tiim geleneksel dokiim yontemleriyle

iretilebilmektedir. Bu yontemler basingli dokiim, kum kaliba dokiim, kokil kaliba
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dokiim ve yari-kati dokiim seklinde siralanabilmektedir [11]. Dokiim yontemlerinin

diger yontemlere gore iistlin 6zelliklerinden bazilari;

— Seri liretime uygunlugu ve tiretim durumunda olduk¢a ekonomiktir
— Biiyiik ve kii¢iik parga iiretimine imkan saglamasi

— Dokiim yontemiyle iiretilen pargalarin asinma direngleri daha iyidir [10].

Basingli dokiim yonteminde, Magnezyum alasimlari i¢erisinde en yaygin kullanilan
AZ91D Magnezyum alagiminin biiyiikk ¢ogunlugu basingli dokiim yontemi ile
tiretilmektedir. Bu yontemin kum ve kokil dokiim yontemlerine gore avantajlari,
yiiksek hizda iiretilebilirlik, karmasik pargalarin iiretimine imkan saglamasi, nihai
tiriine yakin bir iiriin elde edilebilmesi, hizli soguma saglamasi ile iyl mekanik

Ozelliklere sahip parcalarin olusmasi seklinde siralanabilir [10].

Magnezyum alagimlarinin olumlu yonleri oldugu kadar olumsuz yonleri de mevcuttur.

Bunlar;

— Etkalinlig1 olan parcalarin dokiilebilirligi kisithdir

— Ucuz kalip dokiim alagimlarinda mekanik 6zellikler yoniinden sinirlidir
— Dokiim mikroyapist ince taneli oldugu igin, siiriinme direnci kotiidiir

— Kaynak yapilmasina uygun degildir

— Bu yontemle iiretilen parcalara 1s1l islem uygulanmaz [10].

Proses, ergimis metalin yiiksek basing altinda ¢elik bir kaliba enjekte edilmesiyle
meydana gelir. Bu yontemde ergimis metalin enjekte edilmesi i¢in kullanilan kalip,
ayni zamanda pacanin kaliptan ¢ikacak katilifa sogutulmasina da hizli bir sekilde
imkan saglamaktadir. Basingli dokiim yonteminde parcalar, plastik enjeksiyon
yontemine benzer bir sekilde herhangi bir talash isleme gerek duyulmadan

uretilebilmektedir.
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AZ91D, basingli dokiim yonteminde iiretilen en 6nemli alagimlardan biridir [11].
Magnezyum alagimlarinin basingli dokiimiinde kullanilan makineye bagli olarak sicak
kamarali ve soguk kamarali basingli dokiim olmak tizere iki tiir yontem vardir.

Soguk Kamarali basingli dokiim yontemi ergimis metal soguk hazne silindirine dokiim
agz1 veya dokiim deligi ile aktarma saglanir. Hidrolik olarak ¢alisan pistonun ileri
dogru hareket etmesi ile dokiim deligi kapanir ve kilitlenmis kalip i¢ine ergimis metal
yiiksek basing altinda enjekte edilir. Bu tiir kamarali makinelerle basingli dokiim
yaparken, kalip boslugunu doldurmasi gerckenden daha fazla sivi metal, silindir

igerisine aktarilir.

Burada fazla olarak bulunan sivi metal, kalip boslugundaki alasimi, katilasma
stiresince yeterli miktarda basing altinda kalmasina yardimer olur. Fazlalik metal

dokiim pargasi ile disar1 atilir [12].

Sabit siindir
l Puskirticu Sindir

|

Kalp Boslugu

Hidrolk Siindr Bosalua Kol

\ Puskirtiicii Kutu
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Ust Kalp

Sekil 2.3. Soguk kamarali basingli dokiim yonteminin sistematik goriintisii [11].

Sicak kamarali dokiim yonteminde, enjeksiyon mekanizmasi, makineye bagli bir firin
igerisine yerlestirilmis durumdadir. Pistonun yiikselmesi ile birlikte sivi metalin
silindire akmasina izin verecek sekilde bir kapi agilir. Piston asagi dogru hareket
edince sivi metalin silindir kisma aktig1 agiz kapanir. Daha sonra piston ergimis
metalin basing altinda kalib1 doldurmasini1 saglar. Metal katilastiktan sonra, piston

asagl konumdayken kalip yarilar1 agilarak bitmis dokiim parcasi ¢ikartilir.
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Sekil 2.4. Sicak kamarali basingli dokiim yonteminin sistematik goriindisii [11].

Kum kaliba dokiim yonteminde, Magnezyum alagimlarinin kum kaliba dokiimii diger
metal dokiimlerine benzer, kaliplama ve kum karisiminda inhibitorler kullanilir. Bu
inhibitorler dokiim/kum ve metal reaksiyonlarini 6nlemek i¢in gerekli bir durumdur
[12]. Bu kalip yonteminde kum taneleri arasinda regine olusmaktadir, bu sayede kalip
igerisinde Mg’un yanma tehlikesi azalmis olacaktir. Bu kaliba dokiim yonteminde
mikro ¢ekme meydana gelir ve 95°C’nin iizerindeki sicaklik uygulamalarinda uygun

olmadig1 gozlenmistir [11].

Kokil kaliba dokiim yonteminin kum kaliba dokiim yonteminden tek farki metal kalip
tercih edilmesidir. Kum kaliba dokiim ile karsilastirildiginda kokil kaliba dokiimiin
Ustiinliigii; boyut toleranslar1 ve ylizeyin diizglin olmast sayesinde daha iiniform
dokiim pargalarin iiretimine imkan saglamasidir [11]. Mg-Al-Zn tiirii alasimlar bu
yontem ile iretilen alagimlardir. Kokil kaliba dokiim ydnteminde Magnezyum
alagimlar1 Aluminyum alagimlardan daha hizli bir sekilde dokiiliir. Aluminyum
alasimlarina gore kalip dmiirleri daha uzun siirelidir. Ciinkii kalip yiizeyine yapisma
riski magnezyumda daha azdir. Magnezyum alagimlarinin farkl fiziksel ve kimyasal

ozellikleri Aluminyum ile kiyaslandiginda farkl potalar kullanilir [10].

Yari-kat1 dokiim yonteminde, alasim sivi durumdayken sogutulur ve sivi-kati
sicakliklar1 arasindaki bir sicaklikta tutularak, bu sirada tam bir karistirma hareketi

uygulanirsa, dentritik biiyiime durdurularak burada kaba, kiiresel farkli dendrit
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pargaciklar1 olusur. Bu dokiim yonteminde iiretilen alagimlarin mekanik 6zellikleri
yiiksektir. Mg alagimlarinin yari-kat1 dokiim yontemiyle yiiksek kalitede ve daha ucuz

bir sekilde tiretimi saglanmaktadir [11].

Tablo 2.5. Magnezyum alagimlari ile dokiim yontemlerinin kiyaslanmasi [10].
Dokiim yontemleri

MUKAYESE EDILEN Basingh Kum kaliba Hassas Siirekli
OZELLIKLER dokiim dékiim dékiim dokiim
Uygun alagim ¢esitliligi + + + +
Degisken boyutlu parca
A + + - -
tiretilebilirligi
Yiizey bitirme dzellikleri + + + +
Yiiksek iiretim hacmine uygunluk + - -
Parca basina birim maliyetler + + - -
Hassas 06l¢ii toleranslarinin elde
A + - + +
edilebilirligi
Iyi mekaik 6zelliklerin elde
edilebilirligi p " " "
Karmagik sekilli parga
.o . . + - + -
iretilebilirligi

2.4. Magnezyum Alasimlariin Isil Islemi

Magnezyum alasimlari, hafiflik ve yiiksek 0zgiil mukavemet Ozelliklerinden
(Mukavemet/yogunluk) dolay1 savunma sanayi ve tagimacilik sektoriinde dnemli bir
yere sahiptir. Alasimsiz olarak diisik mukavemet ve tokluk degerlerine sahip
oldugundan alagimlandirilarak kullanilmaktadir. Magnezyum alasimlarinin 1s1l islemi
genel olarak mekanik ve fiziksel 6zellikleri 1yilestirmek amaciyla uygulanan 1sitma ve
sogutma islemlerinden gecirilen bir sistemdir. Baslica uygulanan 1s1l islem tiirleri;
homojenizasyon, c¢ozeltiye alma ve yaslandirma 1sil islemidir. Magnezyum
alagimlarinin 1s1l islem sicakliklari, siireleri ve ASTM B-7 komitesi tarafindan

belirlenen standart harf ve rakam kodlar1 baz alinarak gosterilirler [12].

Isil islem sembolleri;

F: Uretildigi haliyle

O: Tavlanmis, yeniden kristallestirilmis
H: Gerinim sertlestirilmesi uygulanmis

W: Cozeltiye alma 1s1l islemi ve kararsiz temperleme



16

T: Alasimlar kararli temper bir yapi saglamak icin yapilan F, O veya H uygula-
malarindan farkli termal islemleri gosterir.

T2: Tavlanmis (Sadece dokiim iiriinler)

T4: ¢ozeltiye alma ve dogal yaglandirma

T5: Sogutulmus ve yapay yaslandirilmig

T6: Cozelti 151l iglem gormiis ardindan yapay yaslandirilmig

T8: Cozeltiye alma islemi, soguk isleme ve ardindan yapay yaslandirma [12].

Hem dokiim hem de ¢esitli islem Magnezyum alasimlari i¢in yaygin olarak kullanilan

1s1l islemler Tablo 2.6.’da temperleme tanimlari ile birlikte gosterilmistir [13].

Tablo 2.6. Magnezyum alagimlarina siklikla uygulanan 1s1l iglemler [13].

Alasim Isil Islem
Dokiim alagimlari T4,T5,T6,T61
AM100A T4,T5,T6
AZ63A T4
AZ81A T4,T6
AZ91C T4,T6
AZ92A T5
EZ33A T6
EQ21A T6
HK31A T5
HZ32A T6
QE22A T6
QH21A T6
WE43A T6
WES4A T6
ZC63A T6
ZH62A T5
ZK51A T5
ZK61A T4,T6
Islem alagimlari
AZB0A T5
HM21A T5,T8,T81
HM31A T5
ZC71A F,T5,T6
ZK60A T5

Isil islem Magnezyum alasimlarinin 6zelliklerini gelistirir. Isil islem sicakliklar: ve
siire parametreleri, icerdikleri alasim elementlerine gore degismektedir. Cozeltiye
alma isleminde (ASTM T4), dokiim uygun sicakliga kadar isitilir ve ¢okeltilmis
bilesigin ¢oziinmesi i¢in gerekli sekilde uzun siire tutulur. Cozelti 1s1l isleminin

tamamlanmasindan sonra su verme islemiyle, bilesenlerin ¢okelmesini ve
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yenilenmesini Onler.Cozelti 1s1l igleminin ardindan yapay yaslandirma iglemiyle
¢okeltiler olusturulur ve bu islem T6 1s1l islemi olarak adlandirilir. Bu 1s1l islem akma
mukavemetini ve sertligi arttirir. Yapay yaslandirma isleminde dokiim iiriinii, sadece
birkag saat uygun bir sicaklikta 1sitilmasindan ibarettir. TS olarak adlandirilan bu islem
dokiimden sonra sogutma iglemi sirasinda olusan i¢ gerilmeleri giderir. Boyle bir islem
mekanik 6zellikleri iyilestirir ve yliksek sicakliklarda kullanildiginda kalict bozulma

olasiligini ve talashi imalat sonrasi ¢arpilma gibi olusan durumlarin olasiligini azaltir

[12].

2.4.1. Magnezyumun homojenizasyon islemi

Homojenizasyon isleminde, Magnezyum alasimlarinin yap1 igerisinde bulunan
fazlarin homojen bir sekilde dagilmasini saglar. Ornegin, AZ91 alasiminin denge
katilasma kosullarinda, alagimin  mikroyapist (Mgi7Al12) matrisinde yer alan 3
cokeltileri ile a kat1 ¢ozeltisini igerir. Bununla birlikte dengesiz katilasma kosullar
altinda alasimin mikroyapisinda dentrit kollar arasinda gevrek bir yapiya sahip § fazin
bulundugu bir dentritik forma sahiptir. Bu nedenle sekillenebilirlik 6zelliklerinin
gelistirmek ve kirillganligi azaltmak igin ve sonraki ekstriizyon, haddeleme gibi
islemler icin homojenizasyon islemi kagmilmaz olmaktadir [14]. Bdylelikle
Magnezyum alagiminin deformasyonu sirasinda, intermetalik fazlarin deformasyonu

engelleyici yonde etkisi olmamaktadir [15].

Magnezyum alasimlar1 iizerinde, c¢esitli arastirmalarda farkli homojenizasyon
islemleri yapilmistir. Yakubtsov ve arkadaglar AZ80 alagiminin oda sicakliginda
gerilme oOzellikleri lizerine 1s1l islemin etkisini incelemis ve P ¢okeltilerinin

¢Oziinmesinin siineklilikte bir artisa neden oldugunu gostermislerdir [14].
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Sekil 2.5. AZ91 dokiim Magnezyum alasiminin mikroyapisi [14].

T 420"
4Hs'c Scak gerime [ i

,515241 O v Svain Rate: 01,0001

Bekeme

Sicaklik®C

Zaman (sa)

Sekil 2.6. Tim homojenizasyon prosesi [14].

Sekil 2.6.’da gosterilen dokiimiin mikroyapisinda dentritik bir yapinin daha baskin
oldugu goriilmektedir. Bu durumda o + B otektik fazi asirt doymus o fazi ile matrisi

cevreleyen dentritler arasinda bulunur.

Sekil 2.7.den anlasilacagi {izere iki asamali homojenlestirme 1sil islemi
gerceklestirilmistir. Sekil 2.7.”de ilk adim 2 saat boyunca 270 °C’de bir firinda tutma

islemine dayanmaktadir.

Bu adimda diisiik ergime noktasinda oOtektik fazlarin sivilagsmasini ve gozenek
olusumunu &nlemek icin gerceklestirilir. Ikinci adimda numune 9, 18 ve 24 saat
boyunca 415 °C’de tutulmustur. Homojenizasyon isleminin ardindan su verme islemi

gerceklestirilmistir [14].
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Sekil 2.7. Dokiim numunenin dentritik kollar1 arasinda yer alan mikroyapi [14].

Sekil 2.8.”de birincil dokiim mikroyapisinda a fazini, agirt doymus magnezyum matris
faz1 ve dentritik kollar arasinda olusan 6tektik a +f fazi igermektedir. Bu sekilde o faz,
otektik o + B fazi, B ¢okeltisi olarak Mgi7Al12 ve Al-Mn intermetalik ¢okeltisi olarak
AlgMns agik¢a goriilebilmektedir. B ve AlsMns ¢okeltileri o matrisinde rastgele
dagilmaktadir. AlsMns ¢okeltileri genellikle kiiciik ve yuvarlak sekillerde iken 3 faz
cokeltileri farkl sekil ve boyutlardadir [14].

Sekil 2.8. Saat,18 saat ve 24 saat homojenizasyon siirelerinden sonra numunelerin mikroyap1
goriintiileri [14].
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Sekil 2.8.°de  homojenizasyon isleminden sonra dokiim mikroyapilar
gosterilmektedir. Sekil 2.8. (a)’ da 9 saat homojenizasyon 1s1l isleminden sonra bu
mikroyapilar dokiim numune ile kiyaslandiginda otektik o + B faz1 ve B fazi
cokeltilerinin ¢oziindigii belirlenmektedir. Bununla birlikte kaba B faz ¢okeltilerinin
onemli olgiide degismedigi goriilmektedir. Sekil 2.8. (b)’de 18 saat homojenizasyon
1s1l islemden sonra dentritik yapi tamamen kaybolmus ve es eksenli taneler olusmustur.
Fazla miktarda B faz1 ¢okeltileri ¢oziinmiistir. Sekil 2.8. (c¢)’de 24 saat
homojenizasyon 1s1l isleminden sonraki mikroyap1 gosterilmektedir. Buradan da
anlasilacagi lizere 24 saat homojenizasyon 1s1l isleminin B faz ¢okeltilerini tamamen
cozemedigini ortaya koymaktadir. Coziinme hizi homojenizasyon sicakligina ve
zamanina baglidir. 415°C sicaklikta 24 saat sonra hala ¢dziinmemis P faz ¢okeltilerinin
kiiciik bir kismi bulunmaktadir. Kalan ¢oziinmemis B faz cokeltileri, ¢ok kiigiik

boyutlarda tane siirlarina yerlestirilmis halde bulunmaktadir [14].

Hanlin Ding ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 ¢alismada Sekil 2.9.’da goriildigi
lizere dokiim AZ91 kiilgelerin 430°C sicaklikta 12 saat boyunca homojenlestirme 1s1l
islemine tabi tutulmustur ve ardindan su verme islemi gerceklestirilmistir. Bu islem
sonunda ortalama tane boyutu 120 um boyutunda ve es eksenli bir yapidadir.
Homojenizasyon 1s1l islemi sonunda ¢ogunlukla B-Mgi7Al12 intermetalik fazin matris

icerisinde dagildig1 ve tane sinirinda siireksiz olarak ¢okeldigi belirlenmistir [16].
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Sekil 2.9. AZ91D magnezyum alagiminin 430 °C sicaklikta 12 saat boyunca homojenize edilmis optik
mikroskop goriintiisii [16].
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2.4.2. Magnezyum alasimlarina uygulanan ¢okelme sertlesmesi 1s1l islemi

Cokelme sertlesmesi, ortamda bulunan iki farkli yapinin yiiksek sicakliklara
cikildiginda, bir yapinin digeri igerisinde ¢éziinmesi ardindan sicakligin diisiiriilmesi
ile ¢6kelmesi esasina dayanan 1sil islem olarak tanimlanir [17]. Cozeltiye alma 1s1l
islemi ve ardindan uygulanan yapay yaslandirma islemiyle c¢okelme sertlesmesi
gergeklestirilmektedir. Cozeltiye alma 1s1l islemi, alasimin katilasma ¢izgisine yakin
sicakliklarda belirli siire bekletilerek, yaslandirma ise c¢ozeltiye alma 1sil islemi
uygulanmis alagimin daha diisiik sicakliklarda yeniden isitilmasiyla saglanmaktadir [15].
Sekil 2.10.’da verilen grafige bakildiginda ¢6zelti 1s1l islem prosediiriine gore ilk adimda
numunenin bir firinda 260°C’de 2 saat boyunca 1sitilmasi ile olusur. Sicaklik daha sonra
415°C’e kadar yiikselir. Numune 24 saat boyunca homojenlestirme islemine tabi tutulur
ve ardindan oda sicakhigina sogutulur. Yaslandirma 1s1l isleminde, numunenin 168°C’e
kadar yeniden isitilmaktadir. 16 saat boyunca homojenlestirilir ve ardindan havada

sogutma yapilir. Zaman ve sicaklik mikroyapidaki c¢okelti, boyut ve miktarimi
belirlemektedir [18].

T6 (Cozelti islemi +yaslandinimig)
A

$ T4 (Gozeltiye alma islemi )
A

415 4 418 °C ‘
ey X
@) 5
LI %
2 g
=
© 2007 2 %
2 %
D 168 1 ‘ R s

25

2 26 26.5 42.5

Zaman (sa)

Sekil 2.10. AZ91D alasiminin tizerine sistematik 1s1l iglem prosediirii [18].
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Tablo 2.7.”de goriildiigii izere magnezyum alagimlarina uygulanan, ¢ozeltiye alma ve
yaslandirma 1s1l islemlerinin sicakliklar arttikga firinda tutma siiresi kisalmakta ve

sicaklig1 azalttik¢a da tutma siiresi artmaktadir.

Tablo 2.7. Magnezyum alagimlarin ait ¢6zeltiye alma 1s1l islem sicakliklari ve tutma siireleri [15].

Cozeltiye alma 1s1l igslemi yaslandirma
alasgm  tavlama  sicaklik é;;f) Maks(féc)akhk sicaklik(°C) é;;f)
T4 413 16-24 418
AZ91 T5 168 16
T6 413 16-24 418 168 16
AZ80 T5 177 16-24
T4 385 10-14 391
AZ63 T5 260 4
T6 385 10-14 391 218 5
T4 424 16-24 432
AM100 T5 232 5
T6 424 16-24 432 232 5
WEA43 T6 525 4-8 535 250 16
ZE63 T6 480 10-72 491 141 48
T5 149 48
ZKe6l T6 299 129 28
ZK60 T5 150 24

Tablo 2.8.’de goriildiigii lizere ¢okelme sertlesmesi islemi mukavemet degerlerini ve

elastik modullerini etkilemektedir.

Tablo 2.8. AZ91D magnezyum alagiminin farkl adimlarda mekanik dzellikleri [19].
Maks.¢ekme mukavemeti
Uzama (%)

Kosullar

(MPa)

Ekstriide edilmis billet 336 144
Ekstriide edilmis 289 6,9
Cozeltiye alinmig 295 13,4

170°C’de yaglandirma zamamn
lsa 298 11,6
5sa 306 10,3
16 sa 321 7,5
40 sa 330 4
100 sa 329 34
200 sa 328 2
215°C’de yaglandirma zamani
lsa 317,5 10
4 sa 3125 6,3
8 sa 308,1 51
12 sa 305,6 3,3

20 sa 302,1 2,4
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2.4.2.1. Cozeltiye alma 1s1l islemi

Cozeltiye alma 1s1l islemi, alasim cesitleri olarak genellikle, dokiim ve islem
alagimlarina uygulanabilen c¢okelme sertlesmesinin ilk asamasidir [15]. Alagiml
yapilarda tek fazli bir yap1 elde etmek i¢in solviis egrisinin iizerindeki bir sicakliga
kadar 1sitilir ve alasim igerisindeki biitiin fazlarin tek faz igerisinde ¢oziinmeleri
saglanincaya kadar bu sicaklikta tutulur. Bu nokta da bir siire bekletilerek, ¢oziinme
isleminin tamamen gergeklesmesi sonucunda homojen bir yapi elde edilir. Cozeltiye
alma iglemi i¢in 1sitilan alagim, hizli sogutma isleminde ani sogutma yapmak i¢in ya
su verme yapilir, ya da oda sicakligina sogutulur. Cozelti, agir1 doymus kati ¢ozelti
durumunda olup yapmin mekanik 6zellikleri yavas soguma sonunda, normal yapiya
kiyasla daha yiiksek olmaktadir [17]. Cokelen partikiiller dislokasyonlarin hareket
etmesini engelleyerek metalin mukavemetini artirmaktadir [15]. Su verme isleminden
sonra doymus kat1 ¢ozelti durumunda olan yapinin, ince ve dagilmis ¢okeltiler seklinde
olusabilmesi i¢in yaslandirma islemi yapilmasi gerekmektedir. Yaslandirma 1s1l islemi
sonucunda elde edilen mikroyapida, ¢okeltiler dislokasyon hareketini engelleyerek

alasgiminin mukavemetini artirmaktadir [15].

2.4.2.2. Yaslandirma

Yaslandirma islemi oda sicakligi veya su verme sicakliginda yapiliyorsa dogal
yaslandirma islemi olarak adlandirilirken, belli bir sicaklik degerinde tutuluyorsa
yapay yaslandirma olarak tanimlanir [17]. Sekil 2.12.°de verilen yaslandirma
isleminde, sicaklik degerleri belirlenirken alasim igerisindeki elementlere ve miktarina

bagli olarak tespit edilmektedir [15].

Yaslandirma islemi alagimlarin dayanimimi arttirmak i¢in kullanilan en Onemli
yontemlerden biri olarak kabul edilir. Cokelme islemi oda sicakliginda da olusabilir
veya 90°C ile 260°C arasindaki sicakliklarda yapay yaslandirma gergeklestirilebilir.
Cozelti islemi ve sogutulduktan sonra matris, yiiksek miktarda bosluklar ve asiri
doymus ¢6ziinmiis atomlara sahiptir [20]. Asir1 doymus bu kati ¢ozelti olarak bulunan

alagim yiiksek i¢ enerjiye sahiptir [15].
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Yiiksek enerjili olan bu ¢ozeltinin durumu kararsizdir ve istemli bozunarak daha diisiik
bir enerji durumundaki yar1 kararli hale ya da denge durumunda bulunan fazlara
ge¢mek isteyecektir [15]. Yar1 kararli halde olan fazlarin ve denge durumundaki
fazlarin ¢okelmesi i¢in gereken enerji, denge fazlarimin olusmasi ile azalmaktadir.
Disiik sicaklikta bile az miktarda kararli yapidaki enerji seviyesine yonelme ile asirt
doymus kati ¢ozeltisinden ayrilan atomlar sayesinde ¢okelme olusmaktadir [15].
Yaslandirma islemi siiresince sicaklik yeterli olup enerjisini azaltma yoniinde hareket
ederse kaba ¢okeltiler meydana gelmektedir. Yaslanma devam ettiginde, yeterli enerji

var ise ara ¢okeltiler yerini denge halinde bulunan ¢okeltilere birakmaktadir [15].
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Sekil 2.11. T6 1s1l islem prosesi [15].

2.4.2.3. Mg-Al-Zn alasimlarinda ¢okelme islemi

By Ming-Chun Zhao ve ark.nin [22] yapmis olduklari ¢alismada AZ91 magnezyum
alagimu iizerinde homojenizasyonun etkisini incelemislerdir. Dokiim mikroyapist -
Mg matrisi ile lameller seklinde bulunan B partikiilleri ve stireklilik gosteren a+ f

otektiginden meydana gelmistir.

Sekil 2.12. (a-b)’de goriildiigii izere a+ P 6tektigi, kaba B partikilleri ile iligkili olarak
goriinmesine ragmen, Sekil 2.12. (a)’da gosterilen mikroyap: ele alindiginda a+ 8
lamellerinin oldugu bolgede goriiniise gore, herhangi bir B partikiilleriyle iligkili
degildir. Bununla birlikte Sekil 2.12. (a) ve (b)’de a+ 3 lamelleri goriiniiste, kaba {3

partikiillerinin ¢ekirdeklenmis bir yapida goriilmesi ve B fazi yoniinde bir biiylime
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davranigi sergilemesi adeta a+ 3 lamelleri ile iligkili bir durumdaymis gibi goriillmesine

sebebiyet vermektedir [21].

Homojenizasyon isleminden sonra ikincil [ partikiillerinin hacim fraksiyonu
azalmakta, dagilimlari ise daha homojen hale gelmektedir. Sekil 2.12. (c)’de 380°C’de
5 saat boyunca homojenizasyon isleminden sonra o+ partikiillerinin, kaba 3
partikiillerinden ayrildigt ve o-Mg matrisinin mikroyapisinda ¢oziindiigi
goriilmektedir. Sekil 2.12. (d)’de 410°C’de 10 saat boyunca homojenizasyon
isleminden sonra, kaba P partikiillerinin kismen ¢ozlindiigli ve matris boyunca
homojen bir sekilde dagilmis B partikiillerinden ayrilarin ince yapilarin oldugu
goriilmektedir. Bu durum, yiliksek sicaklik ve uzun siire tutuldugunda mikroyap1

boyunca B partikiillerinin daha homojen bir dagilim sergiledigini gostermektedir [21].

Sekil 2.12. AZ91magnezyum alasiminin SEM mikroyapist (a-b) dokiim, (c) 380°C’de 5 sa ve (d)
410°C’de 10 sa homojenizasyon igleminden sonra [21].

Sekil 2.13. (a) ve Sekil 2.13. (b)’de gosterilen yiiksek biiyiitmeli mikroyapilarda,

380°C’de ve 410°C ‘de 10 saat boyunca homojenizasyon isleminden sonra a-Mg
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matrisinde ¢ok kiigiik boyutlarda (~100 nm) B ¢okeltilerinin oldugunu gostermektedir.
B cokeltilerinin 6nemli bir kisminin homojenizasyon sirasinda o-Mg matrisinde
meydana gelmedigini gostermektedir. Sekil 2.13. (c)’de 410°C’de ve 25 saat boyunca
homojenizasyon iglemine tabi tutulan AZ91 matirisi, bu islem sonunda yapida
¢okeltilerinin bilyiik bir kisminin ¢ok kiigiik boyutlarda (~100 nm) matriste dagilmis
olarak bulundugu goriilmektedir. Daha sonrasinda bu alasima 200°C sicaklikta ve 25

saat boyunca yaslandirma isleminin yapilabildigi belirtilmektedir [21].

m2 L
XS. 0000 Umm

(@) 380°C-10sa (b) 410°C-10 sa

(b) 410°C-25 sa+200°C-25 sa (c)
Sekil 2.13. AZ91 magnezyum alagiminin (a) 380°C’de 10 saat boyunca homojenizasyon sonrasi (b)

410°C’de 10 saat boyunca homojenizasyon sonrasi (¢) 410°C’de 25
homojenizasyon+200°C’de 25 saat yaslandirma [21].



BOLUM 3. AKIMSIZ NiKEL KAPLAMALAR

3.1. Giris

1944 yilinda American National Bureau of Standard’ da Brenner ve Riddell isimli iki
aragtirmaci tarafindan akimsiz kaplama gelistirilmistir. Kimyasal reaksiyonun kontrol
edilebilmesi ile ylizey miithendisliginde baslica biiyiime alanlarindan biri olarak ortaya
cikmaktadir. Akimsiz Nikel kaplama teknigi, katalitik malzeme yilizeyinde Nikel
iyonlarinin kimyasal rediiksiyonu yolu ile rediiklenerek Nikel metaline doniigsmesi
esasina dayanir. Akimsiz kaplamalar gittik¢e artan bir sekilde kullanilmakta olduklari
icin, benzersiz fizikokimyasal ve mekanik 6zelliklere sahiptir. Bu kaplamalarin bazi

Ozellikleri sunlardir:

— Uniformluk

— Miikemmel Homojen Olmasi

— Asinma direnci

— Nanmanyetik 6zellikler

— Ozdireng

— Diistik Siirtlinme Katsayisi

— Yiiksek sertlik

— Lehimlenebilirlik, olarak siralanabilir [22].

Akimsiz kaplamay diger kaplamalardan ayirt eden en 6nemli 6zelliklerinin baginda,
parca geometrisine bagl olmaksizin tiim yiizeylerde esit kalinlikta ve homojen bir
kaplamanin elde edilmesini saglamasidir. Bu kaplamalarin yiiksek korozyon dayanimi
ve asinma direngleri, yliksek sertlik degerleri, 1s1l islem sonunda mekanik
ozelliklerinin artirilma olanaklari, parlak ve diisiik siirtlinme katsayisina sahip ylizey

ozellikleri, akimsiz Nikel kaplamalar {stlin kilan 6zellikleri olarak goriilmektedir
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[23]. Tim bu karakteristik dzellikleriyle, akimsiz kaplamalarin son yillarda savunma
ve havacilik uygulamalarinda 6nemli bir yer edinmesine imkan tanimistir [24].
Akimsiz kaplamalarin 6zellikleri, elektrolizle gerceklestirilen kaplamalardan farkli
olarak, kaplama mekanizmalarinin degistirilebilir olmasidir. Akimsiz kaplamalarin

sagladig1 mekanik 6zellik avantajlari yapiya bagli olarak degismektedir.

Bu bolimde iki katmanli  gergeklestirilen akimsiz Ni-P/Ni-B  kaplama
degerlendirilecektir. Ilk asamada sodyum hipofosfit ile indirgenmis Nikel-Fosfor
banyolar1 incelenecektir. Bu kaplamalar genellikle %7-11 oraninda fosfor icerigine
sahiptir [25]. Son zamanlarda magnezyum alagimi iizerine akimsiz Ni-P kaplama,
yiiksek sertlik ve iyi korozyon dayanimi saglamasindan dolay:r althk malzemenin
asinma Ozelliklerini ve korozyon dayanimini degistirmek i¢in etkili bir yontem olarak
kabul edilmektedir [26]. Magnezyum, elektrokimyasal olarak en aktif metallerden biri
oldugu i¢in, Nikel alasimli kaplamalar Magnezyum alagimli alt tabakaya katodik
olarak davranarak korozyona kars1 fiziksel bir bariyer gorevi goriir. Farkli korozyon
potansiyeline sahip ¢ift katmanli kaplamalarin veya ¢oklu alasimin kullanilmasi,
anodik ozellik sergileyen bir alt tabakanin korozyon direncinin arttirilmasinda etkili
bir yontemdir [26]. ikinci asamada ise Nikel-Bor alasimlar1 incelenecektir. Sodyum
borhidriir indirgeyicisinin kullanilmasiyla elde edilen kaplamalarda Bor igerigi
agirlikga %4-7 arasindadir [25]. Borhidriir ile indirgenmis kaplamalarin ise baslica

ozellikleri yiiksek sertlik ve iistiin aginma direnci saglamasidir.

Tablo 3.1.’den de anlasilacagi tizere, akimsiz Ni-B kaplamalar takim ¢eliklerinden ve

sert krom kaplamalardan daha fazla aginmaya kars1 dayaniklidir [26].

Tablo 3.1. Akimsiz Nikel kaplamalarin genel uygulamalar1 [23].
Coklu

Ni-P Ni-B Alagim Kompozit
L L Ni- .
, Do . <o i
Yiiksek fosfor icerigi P>%10  Yiiksek bor igerigi>%3 P/Tungsten Ni-P/PTFE
Orta fosfor igerigi P%7-9 Diisiik B icerigi <%3 Ni-P/Bakir Ni-P/silisyum karbiir
Diisiik fosfor icerigi P%4-6 Ni-P/Kobalt Ni-P/bor nitriir
Diisiik P<%3 Ni-P/Ti-N Ni-P/elmas

Diger Diger
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3.2. Avantajlar

Akimsiz kaplamalarin sagladig1 avantajlardan biri de diger kaplama yontemlerinin en
1yi Ozelliklerinin bir arada bulunmasina imkan saglamasidir. Bu avantajlar su sekilde

siralanabilir;

— Akimsiz kaplama, bir kimyasal indirgeme prosesi oldugu igin, elde edilen
kaplamalarin tiim yiizeyleri tizerinde esit kalinliga sahiptir. Kaplamanin kalitesi
yani fiziksel ve mekaniksel ozellikler de aymidir, ¢iinkii tiim kalinliklarda
kaplamanin bilesimi aynidir [27].

— Metal ve metal olmayan yiizeyler icinde kaplama yapilabilirliginin olmasi

— Elde edilen kaplamalar diisiik siirtiinme katsayisina sahip olmasidir.

— Yiiksek elektrik direnci saglayarak, elektrik endiistrilerinde de kullanilabilir
olmas1

— Akimsiz Nikel kaplamalarin siinekliligi biiyiik lgiide gelistirilebilir. Soyle Ki,
kaplama sonrasi sekillendirme veya katlama islemleri kolaylikla uygulanabilir
[27].

— Kaplama orani banyo bilesimi, sicaklik ve pH gibi faktdrler banyonun 6mrii i¢in
cok Onemlidir. Banyonun kimyasal formiilasyonuna tamponlayici,
komplekslestirici, hizlandiric1 ve stabilizorler eklenmesi, kaplama orani ve
banyo stabilitesi lizerinde etkili olmasini saglamaktadir [27].

— Nikel yaklasik 1480°C civarinda bir sicaklikta ergir ve 500°C’e kadar
oksidasyondan etkilenmedigi i¢in akimsiz alasim/kompozit kaplamalar yiiksek

caligma sicakligina dayali uygulamalar i¢in kullanilabilir [22].

Akimsiz Nikel kaplamalarin, ¢ok daha yaygin sekilde kullanilmakta olan akimli
kaplamalara gére en cazip avantaji, par¢anin tiim ylizey alanlar1 ¢ozelti igerisine esit
olarak diizglin bir sekilde daldirildiginda biitiin yiizeylerin birikecek iyonlar1 alma
olasiliklar1 ayn1 durumdadir [23]. Akimsiz kaplamada, kaplama kalinliginin mevcut
bir boliime bagli olmadig1 ve Sekil 3.1.’den de anlagilacagi iizere karmasik sekilli

parcalar tizerinde bile ylizey lizerinde esit bir dagilim sergiledigi goriilmektedir [28].
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a) Akimsiz kaplama b) Akimli kaplama

Sekil 3.1. Akimli ve akimsiz kaplamanin kalinlik homojenliginin karsilastirilmasi akimsiz kaplama b)
akiml kaplama [29].

3.3. Akimsiz Nikel Kaplamalarin Fiziksel Ozellikleri

Akimsiz kaplamanin yiizey morfolojisi ve yapist ¢ozelti icerisinde bulunan kimyasal
bilesenlere ve bu bilesenlerin miktarina bagl olarak degisiklik gostermektedir. Saf
Nikelin ergime noktast 1453°C civarindadir, Ancak Fosfor elementi ile
alasgimlandirildigi zaman kaplamanin ergime noktasinin sicaklik degeri daha da
diismektedir. Akimsiz Nikel kaplamalarin en diisiik erime noktas1 880°C civarinda

(%11 fosfor igerigi), en yiiksek ergime noktasi ise 1200°C civarindadir.

Akimsiz Nikel kaplamalarin elektriksel 6zellikleri Nikel tabakasinin bilesimine gore
degisiklik gostermektedir [31]. Akimsiz kaplamalarin elektriksel direnci, saf nikelden
daha yiiksektir [22].

Akimsiz kaplamalarin manyetiklik 6zellikleri kristallesme niteliklerine baglhdir.
Kristalin kaplamalar ferromanyetiktir, Amorf yapiya sahip olan kaplamalar ise aslinda
manyetik degildir [22]. Yiiksek fosfor igerigine sahip akimsiz Nikel kaplamalar,
elektronik uygulamalarda kullanilan bellek disklerin iiretiminde manyetik

kaplamalarin alt tabakasi olarak uygulandigindan biiyiik bir 6neme sahiptir [31].
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3.4. Akimsiz Nikel Kaplamalarin Mekaniksel Ozellikleri

3.4.1. i¢ gerilme ve sertlik

Hem i¢ gerilme hem de siineklilik, kaplama bilesimiyle ve kaplamada Fosfor icerigiyle
degisiklik gosterebilmektedir. Akimsiz Nikel kaplama banyolarinin pH degeri ile i¢
gerilme arasinda dogrusal bir iligki vardir. Diisiik fosfor igerigi ve i¢ gerilmenin yiiksek

olmasi, kaplamanin siinekliliginin azalmasinda baslica iki 6nemli faktordiir [22].

Akimsiz Nikel kaplamanin sertligi ve ¢ekme dayanimi, Fosfor/Bor igerigi ve 1sil
isleme bagli olarak degismektedir. Akimsiz Ni-P ve Ni-B kaplamalar, sertlik
bakimindan bir¢ok sertlestirilmis alasimli celik ile karsilagtirilabilir. Akimsiz Ni-P
kaplamanin sertligi, fosfor igeriginin azalmasi ile artarken, Ni-B kaplamanin sertligi

Bor igeriginin artigiyla artmaktadir.

3.4.2. Siirtiinme ve asinma

Akimsiz kaplama ile tiretilen Ni-P ve Ni-P-X (X-sert partikiil) kaplamalar aginmaya
kars1 direngli malzemeler olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [25].
Kaplamalarin yiiksek sertlik ve aginma direncinin elde edilebilmesi i¢in goz oniinde
bulundurulmasi gereken bir konuda, 1s1l islemle gelistirilebilir olmasidir [22]. Akimsiz
kaplamalarda yiiksek asinma direnci hem kaplama durumunda, hem de 1si1l islem
sonrasin da elde edilebilmektedir. Kaplama ile elde edilen yiizeyler {izerinde yiiksek
asinma direnci elde etmek icin, PTFE, SiC ya da BN gibi bilesiklerin ilave edilmesiyle
veya W, Mo gibi ligiincii elementlerin katkisi ile alasimli kaplama olusturularak da

iyilestirilebilmektedir [32].

Diisiik Fosfor oranina sahip akimsiz Ni-P kaplamalarin asinma dayanimi, yiiksek
Fosfor iceren kaplamalara kiyasla daha yliksektir. Tablo 3.2.°de verilen Ni-P
kaplamalarin 1s11 islem Oncesi ve sonrasi Fosfor icerigine bagli olarak sertlik
degisimleri gosterilmektedir. Bu durum akimsiz Ni-B kaplamalar i¢in de s6z konusu

olmaktadir.
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Is1l islem sonrasinda akimsiz Ni-B kaplamalarin asinma direnci, sert Krom kaplamalar

ile karsilastirilacak seviye de aginma direncine ulastiklari bilinmektedir [32].

Tablo 3.2. Akimsiz nikel kaplamalarin alt kaplama ve 1s1l islem gormiis kosullarda Fosfor igerigine
bagli olarak sertlik degerleri [22].

Fosfor Icerigi Sertlik HK 100 Isil islem sonrasi sertlik HK1qo
%2-3P 700 1000
%6-9 P 550 920
%10-12 P 510 880

3.4.3. Korozyon

En iyi korozyon direnci i¢in, akimsiz Nikel kaplama ile altlik malzemenin piiriizsiiz,
temiz ve gézeneksiz bir ylizeye sahip olmasi onemlidir. Altlik malzemenin yiizeyi
tizerinde metalik olmayan inkliizyonlar, alasim elementlerinden veya empriitelerden
kaynaklanan karbiirler, siilfiirler, bunun yaninda, piiriizlii ve gozenekli bir ylizey

olusturarak kaplamada daha diisiik bir korozyon direnci elde edilmektedir.

Oncelikle yiiksek i¢ gerilmeye sahip gdzeneksiz kaplamalar, daha diisiik i¢ gerilmeye
sahip kaplamalardan daha az korozyon korumasi saglamaktadir. Kaplamada yiiksek

Fosfor igerigi oldugunda, i¢ gerilme daha diisiik olmaktadir [24].

Akimsiz Nikel kaplama, korozyona karst miikkemmel bir koruma sagladigi, celik ve
aliminyumdan daha dayanikli oldugu bilinmektedir. Notr veya asidik ortamlarda,
Fosfor igerigi yliksek alasimlar, daha diisiik Fosfor icerigine sahip alagimlara kiyasla

korozyona kars1 daha direnglidirler [22].

3.5. Akimsiz Nikel Kaplama Banyosu Bilesenleri ve Karakteristikleri

Akimsiz kaplama, bir rediikleyici madde, komplekslestirici madde, stabilizor ve diger
bilesenleri iceren akimsiz banyoya daldirildiginda altlik iizerinde bir potansiyelin
gelistigi otokatalitik bir prosestir. Gergekte alasimlar1 kaplamak i¢in iki tip banyo
kullanilmaktadir. Bunlar asidik ve alkali banyolaridir [24].
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Akimsiz kaplama banyolarmin olmazsa olmazi olarak kabul edilen bilesenleri

asagidaki gibi siralanabilir:

— Nikel iyon kaynagi

— Rediikleyiciler

—  Kompleks olusturucular
—  Tamponlayicilar

— Hizlandiricilar

—  Inhibitorler

—  Enerji

Akimsiz Nikel kaplama banyosu ve uygulanmasi sonucunda elde edilen kaplamanin

biitiin 6zellikleri bu bilesenlerin kompozisyonuna gore degismektedir [33].

3.5.1. Nikel iyonu kaynag

Akimsiz nikel kaplama uygulamalarinda Nikel iyon kaynagi olarak en ¢ok tercih
edilen Nikel siilfat (NiSO4.6H20) ve bunun yaninda kullanimlar1 sinirli olan Nikel
asetat (Ni(CH3C0O2)2.4H20) ve Nikel kloriir (NiCl2.6H20) de bulunmaktadir. Nikel
asetat kullanim1 Nikel siilfat ile karsilastirildiginda banyo performansinda ve kaplama

kalitesinde herhangi bir gelisme saglamaz.

Ayrica Nikel asetatin yiiksek fiyat farkindan da tercih edilebilir olmasini azaltmaktadir
[34]. Bu sebeple en ¢ok tercih edilen 6zellikle asidik ¢ozeltiler i¢in genellikle Nikel
stilfat bilesikleri olmaktadir [32]. Nikel tuzlar1 arasinda Nikel hipofosfit en ideal bir
Nikel kaynagidir [34].

Hipofostit kullanimi sonucunda ¢ozelti igerisinde stilfat iyonlarin birikmesi sorunu
ortadan kalkar ve minimum diizeyde alkali metal iyonlar1 olusumu sergiler. Ancak
hipofosfit fiyatinin ¢ok yiiksek olmasi sebebiyle sagladigi avantajlardan

yararlanilamamaktadir [32].
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3.5.2. indirgen maddeler

Akimsiz kaplama ¢ozeltilerinde Nikel iyonu kaynagi olarak kullanilan bilesiklerin
yaninda rediikleyici maddelerde ¢ok 6nemli rol oynamaktadir. Alagimlarin akimsiz
kaplamada birkag rediikleyici madde kullanilmaktadir. Yaygin olarak kullanilan en
popiiler rediikleyici maddeler Hidrazin, Sodyum Borohidriir, dimetilamin boran ve
sodyum hipofosfit i¢ceren dort tip rediikleyici madde kullanilabilmektedir [34]. Bu dort
indirgeyici madde, her biri iki veya daha fazla reaktif hidrojen igerdigi i¢in hepsi
yapisal olarak benzerdir [34]. Bu indirgeyici kullanimlarinin her birinde kaplama
prosesi esnasinda hidrojen agiga ¢ikar ve Nikel rediiksiyonu, rediikleyici maddenin

katalitik dehidrojenasyonu sonucunda olusmaktadir [34].

Tablo 3.3. Akimsiz kaplama c¢ozeltilerinde kullanilan rediikleyici maddelerin dzellikleri [34].

Rediikleyici . . Cozelti pH Redoks
madde Kimyasal formiil ~ Serbest elektron aralig potansiyeli (V)
hsigg%/ousr;;t NaH,POz.H,0 2 4-6;7-10 1.4
bii?fi/;rrgr NaBH; 8 12-14 1,2
D'”;%t:;im'” (CHs):NH.BH, 6 6-10 1,2
Hdirazin H,NNH,; 4 8-11 -1,2

3.5.2.1. Sodyum hipofosfit (NaH2PO2.H20) banyosu

Akimsiz Nikel kaplamanin %70’den fazlasi Sodyum hipofosfit (Sekil 3.2.) ile
indirgenen ¢ozeltilerden olusmaktadir. Bu ¢dzeltilerin Bor bilesenli veya hidrazin ile
indirgenmis ¢6zeltilere gore en 6nemli avantajlari, kolay kontrol edilebilmesi, daha iyi
korozyon direnci ve diisik maliyete sahip olmalaridir. Hipofosfit banyolarinda
gerceklesen, su ve Nikel iyonlar1 beraber reaksiyona girip aktif numune yiizeyine
indirgenmektedir. Hipofosfitin ¢ogu ortofosfit ve hidrojen gazina yiikseltgenir [32].
Bu dontisim akimsiz Nikel c¢ozeltilerinin verimini diisiirmektedir. Genellikle,
kaplamada ortalama %37°lik verim igin, 1 kg Nikelin indirgenmesinde 5 kg Sodyum
hipofosfit kullanimi1 gereklidir.
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Hipofosfitin kullanim miktar1 dogal koruyucu ilaveler ile degismektedir; en yiiksek
kullanim Sodyum asetat igeren ¢ozeltilerde, en diisiik kullanim ise Sodyum sitratta

gbzlemlenmistir [24].

‘Na +

Sekil 3.2. Sodyum hipofosfitin kimyasal yapist [34].

3.5.2.2. Dimetilamin boran (DMAB) -(CH3)2NH.BH4

Akimsiz Nikel kaplama alasimlarindan olan Ni-B kaplamalar elde etmek i¢in en ¢ok
kullanilan bir diger rediikleyici dimetilamin borandir [24]. Akimsiz Nikel kaplama
¢ozeltilerinde amin boranlarin kullanimi iki bilesik ile sinirlandirilmistir; N-
dimetilamin boron (DMAB)-(CHs). NHBH3 ve H™ dietilamin boron (DEAB)-(C2Hs)2
NHBH3. DEAB oncelikle Avrupa standartlarinda kullanilirken, DMAB (Sekil 3.3.) da
genellikle ABD standartlarinda kullanilmaktadir [24]. Akimsiz kaplamada ticari
kullanimlarda genellikle DMAB tercih edilmektedir.

Aminborlu banyolar, genis bir pH araliginda etkili indirgeyici maddelerdir, fakat
hidrojen olusumu yliziinden kaplama isleminin gerceklesebilmesi i¢in daha diisiik bir
pH araligi vardir. Genellikle aminborlu banyolarin en uygun pH araligi 6-9 olarak
kullanilmaktadir [24]. Bu banyolar i¢in ¢alisma sicakliklar1 50-80°C araligindadir,
fakat 30°C gibi diisiik sicakliklarda da caligilabilmektedir. Buna gore aminboron
banyolar plastik ve ametal gibi katalitik yiizeye sahip olmayan malzemelerin

kaplanmasinda uygundur.

Kaplama hiz1 sicaklik ve pH gibi degiskenlere bagli olarak farklilik gostermekle
birlikte, genellikle ortalama olarak saatte 7 ile 12 um/h’dir [25].
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BH;
/
H;C — NH*
%
CH,

Sekil 3.3. Dimetilamin boron yapisi [24].

3.5.2.3. Sodyum borhidriir (NaBHa4)

Borhidriir indirgeyici madde, suda ¢oziiniir herhangi bir borhidriiriin bilesiginden
olusabilir [33]. Borhidriir iyonu akimsiz Nikel kaplama banyolari igin mevcut en
kuvvetli indirgeyici maddedir. Kaplama banyolarinda en uygun sonuglart elde etmek
icin Sodyum borohidriir (Sekil 3.4.) tercih edilmesine ragmen, suda ¢dzliniirliigii olan
herhangi bir borhidriir de kullanilabilmektedir [34]. Sodyum bor hidriiriin indirgeme
verimi, dimetilamin boran ve Sodyum hipofosfitten daha yiiksektir. Ayni reaksiyon
icin Sodyum hipofosfit tarafindan iki elektron saglanabilirken, Sodyum borhidriir
tarafindan bazi1 metallerin indirgenmesinde sekiz elektrona kadar saglanabilmektedir.
Sodyum borhidriirlii banyolar yiiksek indirgeme veriminin yaninda, banyolarin
maliyeti agisindan da Dimetilamin borana gore daha fazla tercih edilmektedir [36].
Bununla birlikte asit ve notr ¢ozeltilerde, borohidriir iyonlar1 ¢ok hizli bir sekilde
hidrolize olabilmektedir. Bu nedenle banyo ¢6zeltisinin ¢cokmesini dnlemek ve islem
maliyetini diisiirmek i¢in pH kontrolii 6nemlidir [35]. Cozelti igerisinde Nikel

iyonlarinin varlig1 Nikel boriir olusumu i¢in yeterlidir.

Bu durumun olugsmamasi i¢in ¢ozeltinin pH araligr 12-14 araliginda tutulmaktadir,
boylece Nikel boriir olusumu yerine Nikel elementi olusur [35]. Bu sebeple genellikle
alkali banyolar kullanilir. Bor hidriiriin rediikleyici olarak kullanildigi banyolarda

gerceklesen reaksiyonun genel denklemi 2.3’de gosterilmistir [35].

BHa-+ 4Niz + 80H- - B(OH)4- + 4H20 + 4Ni [34] (3.1)
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Rediikleyici olarak Sodyum Borhidriir kullanilarak elde edilen kaplamalar agirlik¢a

%3-8 oraninda bor elementini igerir.

Banyo igerisinde Nikel hidroksitin ¢okmesini engellemek i¢in pH aralign 12-14
arasinda etkili olan kompleks yapicilar kullanilmalidir. Ancak bu kompleks yapicilar
kaplama hizin1 disiirerek, kaplama orani iizerinde olumsuz etki yapabilmektedir.
Reaksiyon sirasinda ¢ozeltinin pH’nin diismesini 6nlemek i¢in siirekli bir alkali
hidroksit eklemek gerekmektedir [35]. Bu banyolar yiiksek pH araliginda ¢alistig1 igin,
pH degerinin 12°nin altina diismesine izin verilirse ¢ozeltinin kendiliginden ayrigmasi

gerceklesebilmektedir [34].

Bir mol Sodyum Borhidriir iyonlar1 yaklasik olarak bir mol Nikeli rediikleyebilir. Yani
1 kg Nikelin rediiklenmesi i¢in 0.6 kg Sodyum borhidriir kullanilmas1 gerektigi
sonucuna varilabilir. Bu banyolarin 90°C’lik ¢alisma sicakliklarinda kaplama orani 25

ile 30 um/h’dir [25].

CH,

CHs,

Sekil 3.4. Sodyum borhidriir yapisi [24].

3.5.2.4. Hidrazin- (H2NNH2)

Hidrazinin kaplama banyolarinda kullanimi ile %99,9 saflikta Nikel elde
edilebilmesine ragmen ticari anlamda ¢ok siirli bir kullanim alan1 bulmaktadir [35].
Bunun sebebi olarak hidrazin banyolarmin kararsiz ve kontrol edilmesi zor
olmalaridir. Kaplamanin mekanik 6zellikleri kirillgan, yiiksek gerilmeli ve korozyon
direnci zayiftir [34]. Bu banyolarin operasyon sicakligi 90-95°C ve pH’1 10-11

araliginda olmak sartiyla kaplama uygulanmaktadir.
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Bu kosullarda kaplama hizi ise yaklasik olarak 12 pm/saat’tir [24]. Kaplamalar yiliksek

miktarda nikel igermesine ragmen parlak bir metalik goriiniisti yoktur.

N.—’f-

Sekil 3.5. Hidrazinin yapisi [24].

3.5.3. Kompleks olusturucular

Kimyasal veya indirgeme reaksiyonlarinin oldugu kaplamalarin zorluklarindan biri de
banyo bilesimini korumaktir. Akimsiz Nikel kaplamada, Nikel konsantrasyonun
azalmamasi ve banyo bilesimlerinin kendiliginden ayrisma esigine gelmesini
engellemek i¢in ¢ozeltiye kompleks olusturucular eklenir. Banyo igerisinde bazi
istenmeyen bilesiklerin olusumu nedeniyle ¢zelti yinelenemez [25]. Boylece bu katki
maddesi eklenerek kaplamanin sadece Kkatalitik yiizeyde meydana gelmesi
saglanmaktadir. Kompleks olusturucular genellikle organik asit ve bunlarin
tuzlarindan olusur ve banyoyu kararli kilmak amaciyla ilave edilirler. Kompleks
olusturucular Nikel kaplama hizin1 ve kaplamanin i¢ gerilme gibi mekanik
ozelliklerini de etkilemektedir. Komplekslestirici maddeler olarak bilinen bu katki
maddeleri ayn1 zamanda hidrojen iyonlarinin sebep olacag: ani pH diisiislerini 6nleyen
bir tamponlama etkisi de gosterir [36]. Kompleks olusturucu olarak glikolik asit, sitrik
asit ve asetik asit kullanilmaktadir. Yapilan calismalarda ise glutarik, laktik,

propiyonik, siiksinik ve aminoasetik asitlerle yapilmis banyolarda yer almaktadir [34].
3.5.4. Hizlandiricilar

Kaplama banyolarina ilave edilen kompleks olusturucular, kaplama hizin1 olumsuz
yonde etkilemektedir. Bu durumun iistesinden gelmek i¢in kaplama banyolarina

hizlandirict olarak adlandirilan organik kimyasallar eklenmektedir. Bu banyolarda en
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yaygin olarak kullanilan hizlandirict madde siiksinik asittir. Bunun yaninda karbonik

asitler, bazi solventler ve ¢oziinebilir flioriirler de kullanilabilmektedir [35].

3.5.5. inhibitorler

Akimsiz Nikel kaplama banyolarinda kaplamanin uygun kosullarda elde edilebilmesi
icin banyonun belirli sartlar altinda bozunmamasi1 gerekmektedir. Akimsiz Nikel
kaplama c¢ozeltileri normal calisma kosullarinda inhibitér ilavesi olmadan ve
beklenmedik bir bozulma olmadig: taktirde kaplama islemi uzun siire kullanilabilir.
Ancak herhangi bir zamanda kendiliginden bir bozulma meydana gelebilir [34]. Bu tiir
banyolarda calisma siiresince gelisen kosullar banyonun hizli bir seklide kararsiz
duruma gec¢mesi ile Nikelin, Nikel fosfiir veya Nikel boriir olarak ¢okmesine sebep
olmaktadir. Bu bozulmanin temel nedeni banyo icerisinde kolloidal veya kiiciik
boyutlarda bulunan kati Nikel veya diger metal c¢ekirdeklerinin olugmasidir. Bu
parcaciklarinin alan/hacim oranlar1 yiiksek olup bu yiizeylerde rediiklenmenin ¢ok
hizli bir sekilde gergeklesmesine ve banyonun bozulmasina neden olur. Bu
reaksiyonlar olusmadan once banyoda siddetli bir gaz ¢ikist meydana gelir ve siyah
toz Nikel ¢okeltisi aciga c¢ikmaktadir [35]. Dengeleyici olarak da adlandirilan
inhibitdrler sayesinde banyolarin iyi bir sekilde kontrol altinda tutulmasi saglanir ve
kaplama banyosunun rastgele bozulmasi engellenir. Inhibitdr katkisi, kolloidal

maddeler tizerinde rediiklenmeyi 6nlemektedir [35].

Inhibitdrleri etkin bir sekilde kullanabilmek igin banyoyu hazirlarken, banyonun
bozulmasini engellemek i¢in uygun miktarda inhibitér belirlenmelidir. Kullanilan
inhibitdrlerin hazirlanan banyo ve banyonun g¢aligma kosullart ile uyumlu olmasi
gerekmektedir [34]. Bazi inhibitorlerin ¢ok diisiik oranlarda banyoya katilmasi
kaplama hizin1 ve kaplama parlakligini arttirict yonde etki yapabilirken, diger
inhibitorler ozellikle metal-siilfiir bilesenleri i¢ gerilmeleri arttirict yonde etki
yaratabilir ve siinekliligin azalmasina neden olabilir. Bu durumda kaplamanin
korozyon ve asinma direnci diismektedir. Ayrica bazi kosullarda, bu etki reaksiyonu

tamamen durduracak sekilde sonuglar da verebilmektedir [35].
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3.5.6. Enerji

Akimsiz Nikel kaplama gibi katalik reaksiyonlarla gergeklesen bir kaplamanin devam
edebilmesi i¢in enerji gereklidir. Bu enerji, 1s1 yardimiyla saglanmaktadir. Sicaklik
kaplama ¢ozelti enerjisinin bir dlciisiidiir. Bu sebeple kaplama banyosuna eklenen
enerji, diger reaktif liriinler gibi bir banyo degiskeni olarak kabul edilir. Banyonun
ihtiyaci olan enerji miktari, kaplama kinetigini ve kaplama hizini etkileyen en 6nemli
faktorlerden biridir. Sekil 3.6.’da reaksiyon hizinin sicakliga bagli olarak degisimi
gosterilmektedir [33]. Kaplama orani1 65°C’nin altindaki sicakliklarda diisiiktiir ve
artan sicaklikla birlikte kaplama hizi da hizli bir sekilde artis gostermektedir. Bu

durum hemen hemen tiim banyolar i¢in gegerlidir.

Genellikle birgok ¢ozelti i¢in ¢alisma sicakligi 90°C’dir. Bu sicakligin tizerindeki

sicakliklarda banyo kararsiz bir durum sergilemektedir [24].

Kaplama Hiz1

Dengeleyici Derisimi

Sekil 3.6. Sicakligin kaplama hizi {izerindeki etkisi [33].

3.6. Akimsiz Nikel Kaplamalara Etki Eden Faktorler

Kaplama yapisina etki eden birgok etken bulunmaktadir. Homojen bir kaplamanin elde
edilebilmesi i¢in banyo bilesenlerinin 6zellikleri ve kaplamada etkili diger faktorlerin
iyi bilinmesi gerekmektedir. Banyo bilesimi kaplama prosesini etkileyen en 6nemli
parametredir; bununla birlikte pH, sicaklik, banyo yiikleme faktorii ve altlik yilizey

alan1 gibi diger faktorlerde kaplama siirecini etkilemektedir [24].
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Banyo bilesenlerinden biri olarak kullanilan Nikelin konsantrasyon degisiminin
ozellikli olarak belirgin bir etkisi yoktur. Ancak banyoda yer alan ve bir bagka bilesen
olarak kullanilan hipofosfit konsantrasyonundaki degisim onemli Olgiide
etkilemektedir. Hipofosfit konsantrasyonundaki artis, banyo igerisinde Nikel ile
tepkimeye girerek, Nikelin indirgenme oranini da artirdigindan dolay1, fazla miktarda

indirgeyici madde kullanilmamasi gerekmektedir [24].

Banyo parametrelerinden olan pH etkisi de kaplama yapisin1 ve kaplama yiizeyini
onemli Olgiide etkileyen bir bagka etkendir. Asidik bir ¢ozelti icerisinde elde edilen
Nikel kaplamalar ¢ok parlak ve piiriizsiiz bir ylizeye sahip olurken, alkali bir ¢6zeltide
elde edilen kaplamalar ise sadece parlak bir yiizeye sahiptir [24]. Cozeltinin alkalilik
diizeyi arttik¢a, kaplamanin nikel konsantrasyonu artar ve fosfor igerigi azalir. Nikel
konsantrasyonunun ¢ozelti igerisinde her ne kadar ¢ok 6nemli bir etkisi olmasa da,
yiiksek miktarlarda ilave edilmesi kaplama ylizeyinin piiriizlii olmasina ve yiizey

kalitesinin diismesine sebebiyet vermektedir [24].

Diger bir parametre ise sicakliktir ve kaplama orani iizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir.
Kaplama orani, sicakligin artmasiyla birlikte artar ve maksimum seviyeye 92°C’de
ulagir. Bu sicakligin lizerine ¢ikildiginda ¢ozeltinin pH degerini korumak zorlasir ve
kaplamanin kalitesi bozulur [24]. Disiik sicakliklarda ise reaksiyon boyunca diisiik
miktarda enerji vermektedir, bu durumda koti kaplama olusumlarma yol
acabilmektedir. Ancak bu durum uygulanacak altlik tiiriine bagl olarak, diisiik calisma

sicakliklarda da uygulanabilmektedir [37].

Kaplama sirasinda banyo yliklemesi arttikca birikme oram1 da bu dogrultuda
artmaktadir. Ancak banyo igerisinde bulunan ¢ozeltilerin tamamen ayristig1 kritik bir

banyo yiikleme faktorii vardir ve bu duruma dikkat edilmesi gerekmektedir [24].

Kaplamanin sertligi, fosfor igeriginin azalmasiyla birlikte arttig1 ve maksimum sertlik
degerinin %3 fosfor igeriginde elde edildigi bulunmustur [22]. Kaplama proseslerinde,
kaplama hiziyla zaman arasinda logaritmik bir bagint1 s6z konusudur. Kaplanacak

malzeme ¢Ozelti igerisine daldirildiginda, kaplama iizerindeki birikme ¢ok hizli bir
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sekilde baglar. Siire arttik¢a reaksiyon hiz1 diiser, ¢cozelti kaplama prosesi sirasinda
gozlemlendiginde gaz habbeciklerinin ¢ikist ile bu durum agikga gdzlemlenebilir.
Hidrojen gaz c¢ikisinin durmasi kaplamanin oldugunu belli etmektedir. En fazla
kaplama ilk yarim saat igerisinde olusmaktadir, daha sonra kaplama azalmaya
baglamaktadir [32].

3.7. Akimsiz Nikel Kaplama Uygulamalari

Akimsiz Nikel hemen hemen biitiin mithendislik uygulamalari i¢in her endiistride
kullanilir. Ozellikle akimsiz Nikel kaplamalar, malzemeye sagladiklar1 bu iistiin
ozellikler nedeniyle havacilik, otomotiv, makine, kimya, elektronik, gida ve plastik
gibi ¢ok cesitli uygulama alanlarinda tercih edilmektedir [38]. Akimsiz kaplamalar
malzemenin sekline bagli olmaksizin, yalitkan malzemeler dahil, gogu malzeme grubu
lizerine uygulanabilmesi, yiiksek korozyon direnci ve asinma dayanimi saglamasi
sebebiyle endiistride diger kaplamalara kiyasla daha ¢ok tercih edilmektedir. Kimyasal
proses endiistrisinde, her zaman tutarli ve giivenilir performans saglamayan bazi
yiiksek maliyetli, geleneksel malzemelere alternatif olarak, akimsiz Nikel kaplamanin

birlikte kullanildig1 uygulamalar bulunmaktadir.

Akimsiz Nikel kaplamalar asitli, n6tr ve alkali kosullarda kullanim i¢in miikemmel bir
korozyon direncine sahiptir. Akimsiz Nikel Fosfor kaplamalar, Fosfor i¢erigine bagh

olarak kimyasal proses endiistrisi tarafindan genis bir sekilde kullanilmaktadir [31].

Genel olarak diisiik fosfor icerigine sahip akimsiz Nikel kaplamalar, giiclii alkali
ortamlarda ytliksek Fosfor igcerigine sahip kaplamalardan korozyona kars1 daha ytiksek
dayanim gosterirler. Ancak yiiksek Fosfor igerigine sahip kaplamalar, notr ve asidik
ortamlarda kimyasallara karsi daha iyi korozyon dayanimina sahip olabilmektedir.
Akimsiz Nikel kaplamalar ¢ogunlukla klor-alkali endiistrisinde genis bir kullanim
alanma sahip olarak, kompresorler, civata ve kontrol valfleri vb. gibi kullanim

ekipmanlarinda 6rnekleri bulunmaktadir [31].
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Sekil 3.7. Akimsiz Nikel fosfor kaplama ile Sodyum hidroksit ve tuzlu su ortamlarinda korozyondan
koruma igin ¢esitli kontrol valflerinden biri [31].

Akimsiz Nikel kaplamalar gidayla dogrudan temasi olmayan bir¢ok farkli pargalarda
koruma kaplamasi olarak kullanim alanna sahiptir. Ornek olarak Sekil 3.7.’de
goriildiigii gibi, tipik paketleme ekipmanlarinin uygulamalarinda, bira fabrikalari, fast-
food restaurantlarinda, pastanelerde, et isleme prosesinde vb. uygulamalarda
rulmanlar, konveyor sistemlerinde, hidrolik ve dislilerde bulunur. Gida endiistrisinde
tercih edilen akimsiz Nikel kaplama tiirii genellikle %10-12 fosfor igeren nikel-fosfor
kaplamalardir [32]. Petrol ve gaz endiistrisinin tiim alanlarinda basarili uygulamalari
gdzlemlenmistir. Ornegin Orta Dogudaki bir tesiste ham petrol {iretiminde kullanilan
yumusak celik bilyali vanalarin gaz ve Hidrojen siilfiir ile temasinda korozyon ve
yiizey ¢atlamasinin bir sonucu olarak {i¢ ay Omiire sahiptir. Ancak valf bilesenleri 75
mikron akimsiz Nikel kaplamasi ile montajlarin Omiirleri uzamig ve iki yillik bir

hizmetten sonra yilizeyde herhangi bir bozulma gériilmemistir [31].

Giiniimiizde akimsiz Nikel kaplamalar performans, verimlilik, asinma dayanimi ve
uzun siireli kullanimi sebebiyle kullanimi 6n plana ¢ikmistir. Bunun yaninda korozyon
direnci, kaplamanin homojen bir yapi sergilemesi ve diisiik siirtiinme katsayisina sahip
olmasi gibi o6zellikleri de endiistride biiyiik avantajlar saglamaktadir. Ornegin

otomotiv endiistrisinde kullanilan ¢elik ve aliiminyum bilesenlerin performansi
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akimsiz nikel kaplama uygulamasi ile arttirilmig ve pistonlar, motor yataklari, hortum

baglantilar karbiirator pargalari ve egzoz sistemi bilesenlerinde kullanilmaktadir [31].

Sekil 3.8. Kaplanmis pinyon milleri [31].

Havacilik endiistrisinde akimsiz Nikel kaplamalarin uygulanmasi Sekil 3.8.°de
goriildiigii gibi pinyon milleri, motor diizeneklerinde ve ugak gévde yapilarinda
kullanilan birgok bilesenin  performansini arttirmaktadir. Kaplamalar otomatik
valflerde, tiirbin kanatlarinda, pistonlarda, inis takimlarinda, hidrolik ve manifold

sistemlerde vb.uygulamalarda kullanilmaktadir.

Elektronik endiistrisinde diot kutularinda, salterlerde, hafiza disklerinde ve kaynak
makinalar1 gibi daha bir¢ok uygulama alanlarinda tercih edilmektedir.Yiiksek
korozyon dayanimi, lehimlenebilme 6zelligi kaplamanin homojen dagilimi ve
elektriksel 6zelliklerinden yararlanilmaktadir [30]. Bellek diski teknolojisi ile akimsiz
Nikel kaplamanin kullanimi yayginlagsmustir. Sekil 3.9.’da gosterilen tipik bellek
diskleri aliminyum altligin, manyetik olmayan, sert ve yliksek fosfor icerigine sahip

ve 10 ile 15 mikron kalinligina sahip akimsiz nikel kaplamadan olusmaktadir [31].



Sekil 3.9. Akimsiz nikel kaplanmis bellek diski [31].
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BOLUM 4. AKIMSIZ NIKEL FOSFOR KAPLAMA
OZELLIKLERI

Akimsiz Ni-P kaplamalar, kaplama c¢ozeltisindeki otokatalitik kaplama sayesinde
Nikel iyonlarinin elektrokimyasal olarak indirgenmesinden elde edilir [40]. Yillar
boyunca yapilan ¢esitli arastirmalar sonucunda, akimsiz Ni-P kaplamalar benzersiz
malzeme Ozelliklerinin anlagilmasi ve gelistirilmesi sayesinde dnemli hale gelmistir
ve 6zellikle fonksiyonel kaplamalar ve koruyucu kaplamalar olarak kullanilmak iizere,
cesitli endiistrilerde uygulama alani genisletilmistir. Lehimlenebilirlik, asinma,
korozyon dayanimi ve kaplama sayesinde manyetik etkilenme gibi malzeme
Ozelliklerinde iyilesme saglamaktadir. Akimsiz Ni-P kaplama kullanimindan
yararlanan endiistriler arasinda kimyasal, petrol, gaz, otomotiv ve havacilik
endiistrileri bulunmaktadir. Giiniimiizde ¢ogu ticari olarak kullanilan Ni-P kaplamalar,
uygulama alanlarina bagl olarak agirlikca %3-14 fosfor icerigine sahip bir ikili
sistemden olusmaktadir. Temel olarak kullanilan bazi elementlerin 6zellikleri Tablo
4.1.°de verilmektedir [39]. Ayrica alasimin kristalizasyon ve faz doniisiim davranisi,
alagim bilesimleri ve 1s1l islem kosullar ile fosfor igerigi ve islemin sicakligi gibi
kosullar ile belirlendigi agiktir. Akimsiz Ni-P banyolar hem asidik hem de alkali
soliisyonlarda gergeklestirilebilmektedir. Asit ¢ozeltilerinde elde edilen kaplamalar
daha 1y1 kaliteye sahiptir. Akimsiz Ni-P alasiminin 6zellikleri, kaplama icerisindeki
Fosfor miktar1 kontrol edilmesiyle ¢ozeltide kolaylikla kontrol edilebilmektedir. Bu
nedenle birgok uygulamada asidik ¢ozeltiler genellikle tercih edilmektedir [27].
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Tablo 4.1. Fosfor ve Nikel elementlerinin dzellikleri [39].

Element Fosfor Nikel
Kimyasal sembol P Ni
Atomik sayis1 15 28
Atomik kiitle 30.973762 58.6934
Atomik cap 93 124.6
Elektronik konfigirasyon [Ne]3s23p° [Ar]3d84s?
Althk simifi Metal olmayan metal
Kristal Kafes Kiibik Yiizey merkezli kiibik
Yogunluk 25°C(kg m™) 1820 8902
Erime ve kaynama noktasi(°C) 44 ve 280 1453 ve 2732
Elektriksel iletkenlik 25°C (Ohm™m™) 1.00x10°° 1.46x107
Termal iletkenlik(wm2K™) 0.235 90.7

4.1. Akimsiz Ni-P Kaplamanin Yapisi

Hipofosfit ile indirgenmis Nikel kaplamalarin sahip olduklar1 6zellikler nedeniyle en
cok kullanilan miihendislik malzemesidir. Akimsiz Nikel-Fosfor kaplamalarin

ozelliklerini belirleyen faktorlerden biri de kaplamanin bilesimidir.

Nikel-Fosfor kaplamalarin igerigindeki Fosfor miktari, kaplamanin mikroyapisini ve
Ozelliklerini kontrol eder. Akimsiz Nikel-Fosfor kaplamalarin mikrokristal, amorf
veya her ikisinin karigimi olan bir yapiya sahip olduklart bilinmektedir [29]. Yapilan
calismalarda agirlikca %1-5 fosfor i¢eren kaplamalarin kristal, % 6-9 Fosfor (orta
fosfor) iceren kaplamalarin kristal ve amorf karisik olarak her iki mikroyapida ve %10-
13 fosfor igeren (yiiksek fosforlu) kaplamalar ise amorf yapidadir. Kaplamalarin 1s1l
islem ile birlikte kristalize olduklari, Nikel ve Nikel fosfitin gesitli formlarina
doniistiikleri belirlenmistir [40]. Kristalizasyon derecesi kaplamanin o6zelliklerini
etkilemekle birlikte, birgok faktoriin daha etkisi altinda kalmaktadir. Bu faktorler
1sitma orani, fosfor icerigi, 1s1l islem sicakligi ve bekleme siiresi gibi birden fazla
karmagik faktore baglidir. Geleneksel faz diyagramlari ergime sicakliginin altinda
sadece iki faz gosterir; bunlar %15 Fosfor igeren intermetalik bir bilesik olan NisP ve
Nikel icerigindeki %0,17 Fosfor kati eriyigi a fazin1 gostermektedir [40]. Bu iki faz
bolgesinin arasindaki bolgede o ve NisP karisimimi igermektedir. Sekil 4.1.°de
gosterilen geleneksel Nikel-Fosfor faz diyagrami denge kosullarinda mikroyapinin

tanimlanmasi i¢in kullanilmaktadir.
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Elektrokimyasal olarak Ni-P ile olusturulmus kaplamalar 220°C ile 260°C’ nin
tizerindeki sicakliklarda tavlandiginda yapisal degisiklikler meydana gelmeye baglar.
Baslangigta alagim yapisi i¢inde Nikel fosfit (NisP) partikiilleri olugur. Daha sonra
yapisal degisimleri 320°C’nin {izerindeki bir sicaklikta kristalize olmaya baglar ve
amorf karakterlerini kaybederler. Sicaklik yiikseldiginde, Nikel-Fosfor partikiilleri
birikmeye baslar ve iki faz yapisi meydana gelir [27]. Bu degisiklikler sertlikte, asinma
direncinde artig saglarken, korozyon dayaniminda ve siinekliliginde azalma meydana

gelmektedir [27].
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Sekil 4.1. Ni-P denge diyagrami [34].

4.2. Akimsiz Ni-P Kaplamanin Yapisi ve i¢ Gerilimi

Akimsiz Nikel kaplamalarda i¢ gerilmeler; kaplamayla altlik malzeme arasindaki 1s1l
genlesme farkindan dolayr olusan 1sil gerilme ve heterojen dagilim sergileyen
kaplamadan kaynaklanabilecek yapisal gerilmelerdir. Sekil 4.2.’de akimsiz Nikel
kaplamanin fosfor miktarma bagli olarak i¢ gerilmenin nasil degistigi
gosterilmektedir. Bir¢ok arastirmaci tarafindan incelenen i¢ gerilme durumu, akimsiz

Nikel kaplamalarimn mekanik ve korozyon dayanim ozellikleri ile baglantili bir
durumdur [40].

Akimsiz Nikel kaplamanin ¢ekme dayanimi baslica kaplamanin Fosfor igerigine

baghdir. Agirlikga %11 Fosfor miktarina sahip bir kaplama basma etkisi gosterirken,
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daha diisiik Fosfor miktarina sahip kaplamada esas malzeme ile kaplama arasinda
termal genlesme farkliliklari olustugundan dolay1 ¢ekme degerleri genellikle 450-550
N/mm? olarak bulunmaktadir. Bu degerler 300°C ve 600°C sicakliklara yiikseldiginde
200 ile 320 N/mm?’e diismektedir. Bu kaplamalardaki yiiksek seviyedeki gerilmeler

neticesinde ¢atlamalar ve gézenek olusumu ortaya ¢ikmaktadir [27].
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Sekil 4.2. Celik altlik iizerine uygulanan akimsiz nikel kaplamanin fosfor iceriginin i¢ gerilimine etkisi.

4.3. Uniform Kaplama Kalinhg

Akimsiz nikel kaplamalarin {iniform kaplama kalinligina sahip oOlmasi tiim
uygulamalarda biiylik bir 6nem tasimaktadir. Karmasik sekle sahip bilyali valfler ve
disli uygulamalar1 gibi kritik boyutlardaki pargalarin kaplanmasinda faydal
olmaktadir. Akimli kaplamada homojen bir kaplama kalinligi elde etmek kolay
degildir ve par¢anin boyutsal toleranslar1 degistikce daha da zor hale gelmektedir.
Bununla birlikte akimli kaplama ile karmasik pargalarda homojen bir kalinlik elde
edilemeyecegi kesindir [31]. Akimsiz kaplamada ise kaplama kalinlig1, par¢anin her
yeri ¢ozeltiye temas ettigi siirece boyutsal farkliliklarina bagli olmaksizin homojen

olarak dagilmaktadir.
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a) Akimsiz b) Akimh

Sekil 4.3. Kaplama iiniformlugunun karsilastirilmasi [31].

4.4. Akimsiz Ni-P Kaplamanin Yiizeye Baglanmasi

Akimsiz Nikel-Fosfor kaplamanin bir¢ok metal alt malzeme tizerine yapigsma ozelligi
mitkemmeldir. Kaplamanin alt malzemeye yapismasi 1 saat boyunca 200 ile 400°C’de
11l islemle daha da arttirllmaktadir. Isil islem sayesinde pargada olusan hidrojen disari

atilir ve kaplamanin bir miktar1 parca iizerine yayilmaya baslar [27].

Altlik malzemenin yilizeyi ne kadar iyi hazirlanirsa katalitik yiizeyde gerceklesen
kaplama hem metalik hem de mekanik olarak daha 1yi yapismaktadir. Yiizeyi ¢ok iyi
hazirlanmig altlik malzemesi lizerinde olusan bag kuvveti 400 MPa civarindadir.
Kaplama tiim c¢elik ve metaller ile plastik ve metal olmayan malzemeler iizerine
gergeklestirilebilmektedir [29]. Ancak Nikel kaplamanin yapisma dayanimini
iyilestirmek i¢in 1s1l islem gereklidir. Akimsiz Nikel kaplama uygulamalar1 paslanmaz
celik gibi katalitik olmayan yiizeylerde ya kaplama olmaz ya da uygun 6n islemlerle

kaplama yapildiginda da en az 140 MPa civarinda bag kuvveti saglamaktadir.

4.5. Akimsiz Ni-P Kaplamanin Fiziksel Ozellikleri

Akimsiz Nikel kaplamalarin yogunlugu, Fosfor igerigi ile ters orantili olarak
degismektedir. Fosfor igerigi diisiik olan kaplamalarda yogunluk degeri 8,5 g/cm?
iken, %10-11 Fosfor icerikli kaplamalarda 7,75 g/cm® ‘e kadar diismektedir [41].
Kaplamalarin termal iletkenlik degeri 0,001-0,14 cal/cm.s°C arasinda degismektedir.
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Termal genlesme katsayisi i¢in ortalama deger yaklasik olarak 0°C ve 100°C arasinda
13x10°dir [27].

Bu kaplamalarin iletkenligi bakir ve giimiis gibi malzemelere kiyasla daha diistiktiir
[29]. Fakat kaplamanin iletkenligi 1s1l islemden sonra 4 kat artirilabilmektedir.
Kaplamada fosfor yiizdesi %10 ve iizeri oldugunda tamamen manyetik olmayan
kaplama Ozelligini tasimaktadir. Disiik fosfor igerigine sahip akimsiz Nikel

kaplamalar ¢ok az manyetik hassasiyete sahiptir [29].

4.6. Akimsiz Ni-P Kaplamanin Mekanik Ozellikleri

Akimsiz Nikel kaplamalar yiiksek mukavemet, sinirli siineklik ve yiiksek modiillii
esneklik gibi mekanik 6zelliklere sahiptir. Bu kaplamalarin baslica cekme mukavemeti
kaplamada bulunan fosfor miktarina baglidir. Akimsiz Nikel-Fosfor kaplama
tirlerinde ¢ekme mukavemeti 700 MPa ve itizerindedir ve bu mukavemet degeri ile
meydana gelebilecek hasarlara karst direng saglar [29]. Diislik Fosfor igerigine sahip
kaplamalarda ise gekme mukavemeti 450 ile 500 N/mm? arasinda bir degere sahiptir
[28]. Bu deger 300°C ile 600°C arasindaki 1s1l islem sicakligindan sonra 200 ile 300

N/mm?’e kadar diismektedir.

Sonu¢ olarak Sekil 4.4.’de akimsiz Nikel kaplamada fosfor igeriginin uzama
ozellikleri tizerindeki etkisi gosterilmektedir. Gosterildigi tizere, agirlikca %4,5 ve
%11 arasinda fosfor igerigi bulunan bir kaplama en diisiik siineklilik degerine sahiptir
[28]. Siineklilik degeri diger miihendislik malzemelerine kiyasla diisiikk olmasina
ragmen, kaplamanin gerektigi bir diizeydedir. Yiiksek 1s1l islem sicaklig
uygulandiginda mukavemette %80-90 azalma goriiliir ve bu durum siineklilik

ozelligini kaybetmesine sebep olabilmektedir [29].
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Sekil 4.4. Akimsiz nikel kaplamada Fosfor miktarina bagl olarak dayanim ve kirilmadaki birim uzama
iizerine etkisi [32].

4.7. Sertlik

Akimsiz nikel-fosfor kaplamalarin sertligi bir¢ok uygulamada c¢ok Onemli bir
faktordiir. Bilhassa kaplamanin sertligi tistiin asinma direnci gereken durumlarda
onemlidir. Kaplamalarin sertligi diger bircok 6zellikte oldugu gibi dogrudan fosfor
iceriginden etkilenir. Sekil 4.5.’de oldugu gibi kaplamanin fosfor icerigi arttikca sertlik
ters orantili bir sekilde azalmaktadir. Knoop mikrosertlik degeri 150-400 HKioo
degerine sahiptir. Bu kaplamalar iizerinde 6nemli olan diger bir faktor ise 1si1l islem
sicaklig1 ve siiresidir. Akimli nikel kaplamanin sertligi, 1s1l islem ile birlikte yeniden
kristallesme ve tane biiyiimesi sebebiyle onemli Olc¢lide azalir. Bununla birlikte
akimsiz nikel kaplamanin sertligi 1s1l igslem ile birlikte artig gosterir [31]. Isil islem igin
optimum sicaklik araligi 345 ile 400°C’dir. Sekil 4.6.’da fosfor igerigi %1-10 olan
akimsiz nikel kaplamalar icin bir saatlik 1s1l iglemin etkisi gosterilmektedir. Isil
islemden sonra sertlik degerinin 850 ile 900 HK 100 araliginda ¢arpici bir sekilde arttig
goriilmektedir. Diisiik sicakliklarda da sertlik artis1 elde edilebilir, ancak daha uzun bir
stire gereklidir. Yiiksek fosfor igerigine sahip kaplamalar uzun siire 1sil islem
sicakliklarina maruz kaldiginda sertlik artis1 diisiik olmaktadir. Sonug olarak akimsiz
nikel-fosfor kaplamalarin sertliklerine etki eden ii¢ etkene bagli olarak yaklasik 450
ile 950 HK 1o sertlik degeri elde edildigi goriilmektedir [31].



53

800
— H .
E 700 - "\‘_-
I ,
— '\\
=

B0 - .
3 H‘"‘-“_\_I
.13: -‘;""H\._
= KHE""--..._

| |
500 T ) Ll I T i
L] 2 4 & B 10 12 14

Fosfor Igerigi (%)

Sekil 4.5. Akimsiz nikel kaplamanin sertligi {izerinde bilesimin etkisi [31].
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Sekil 4.6. Sertlik tizerinde fosfor igeriginin ve bir saatlik 1s1l islemin etkisi [31].

4.8. Akimsiz Ni-P Kaplamanin Asinma Ozellikleri

Akimsiz Nikel kaplamalar, yiiksek sertlik ve 1yi stineklilik 6zelligi gostermelerinden
dolay1 genellikle 1yi bir asinma direncine sahip olurlar. Teorik olarak bir yiizeyin
sertlik degeri ile asinma direnci arasinda bir iligski vardir. Akimsiz Nikel kaplamalarin
asinma direnci sert krom ile bir¢ok acidan kiyaslanabilir ve dolayisiyla sert kromun
uygulandig alanlarda yerine gegen bir uygulama sunmaktadir [27]. Bununla birlikte
bir ylizeyin aginma 6zellikleri ¢ok sayida parametreden etkilenir, 6rnegin; hem fosfor

icerigine hem de uygulanan 1s1l igslemin tipine baglidir [40].
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Sekil 4.7.”de akimsiz Nikel-Fosfor kaplamalarda fosfor igerigine bagli olarak aginma
dayaniminin arttig1 goriilmektedir. Akimsiz Nikel kaplamalarin Fosfor/Bor oranina ve
uygulanan 1s1l islem kosullar ile iliskili oldugu belirtilmektedir [34]. Sekil 4.8.’de ise
1s1l islem sicakliginin akimsiz Nikel-fosfor kaplamaya asinma direnci tizerindeki etkisi
gosterilmektedir. Genel olarak bakildiginda kaplamadaki diisiik Fosfor miktarina sahip
kaplamalarin, yiiksek Fosfor miktarina sahip olan kaplamalara kiyasla daha yiiksektir.
Sekil 4.8.’de gosterildigi tizere sertlik arttik¢a, asinmadan kaynaklanan agirlik kaybi
daha diisiik olmaktadir [34]. Ayrica kaplamalarin asinma dayanimlarina baglh olarak
stirtiinme katsayisi, yaglayici etkisi ile 0,12-0,13u ve yaglayici olmadan 0,43-0,44 p
degerleri bulunmustur [40].

Fosfor icerigi %

Taber Asinma Indexi, mg/1000 ¢evrim
S

Sekil 4.7. Akimsiz Nikel-Fosfor kaplamada aginma dayanimi tizerinde Fosfor etkisi [40].
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Sekil 4.8. Akimsiz Nikel-Fosfor kaplamada asinma dayanimi {izerine 1s1l islem sicakliginin etkisi [40].



55

4.9. Akimsiz Ni-P Kaplamanin Korozyon Ozellikleri

Akimsiz Nikel kaplamalar korozyon direncine karsi koruyucu bir kaplama olarak
kullanilan en yaygin kaplamalardan biridir. Bu kaplamalar essiz bir bariyer gorevi
goriir, alt tabakayr kapatarak korozif ortamlara karsi korurlar. Akimsiz Ni-P
kaplamalarin korozyon dayanimi banyo bilesimlerinin bir islevidir. Cogu kaplamalar
yap1 olarak pasiftir ve birgok ortamda korozyona karsi ¢ok dayaniklidirlar. Bununla
birlikte pasiflik dereceleri ve korozyon dayanimlar1 Fosfor igeriginden biiyiik 6l¢iide
etkilenmektedir. Yiiksek fosfor igerigine sahip akimsiz Nikel kaplamalar miikemmel
bir koruma saglarken, diisiik ve orta Fosfor igerigine sahip kaplamlar ise korozif

ortamlarda ¢ok 6nerilmemektedir [35].

Notr ve asidik ortamda, banyo bilesimlerinde agirlik¢a %10’dan fazla Fosfor iceren
alasimlar, daha diisiik Fosfor oranina sahip kaplamalara gore korozyona karsi daha
direngli olmaktadir. Diisiik Fosfor (%3-4 wt) igeren kaplamalar ise, kuvvetli alkali
ortamlara karsi, yiiksek Fosfor oranina sahip kaplamalara kiyasla daha yiiksek

korozyon direnci saglamaktadir [27].

Isil islem prosesinin, akimsiz kaplamalarin korozyon direncini her zaman azalttig

tespit edilmistir.

Bu durum 1s1l islemle kaplamalarin mikroyapisinda degisiklik olmasinda dolayidir
[35]. Nikel-Fosfor kaplamalar 220°C fizerindeki yiiksek sicakliklara kadar
isitildiginda, Nikel Fosfit partikiilleri olusmaya baslar ve kaplamanin Fosfor orani

azalmaktadir. Bu durum kaplanan malzemenin korozyon direncini diistirmektedir [27].



BOLUM 5. AKIMSIZ NiKEL BOR KAPLAMA OZELLIKLERI

Akimsiz Nikel-Bor kaplama islemi, yapisinda 6nemli miktarda Nikel boriir
icerdiginden dolayr asmmaya karsi direngli homojen kaplamalar iiretilir. Bu tiir
kaplamalar karbonlu ¢elikler, paslanmaz ¢elik, bakir, camlar, plastikler aliiminyum ve
aliminyum alagimlar1 dahil olmak {tizere cok cesitli altlik malzemeler {izerine
kaplanabilme 06zelligine sahiptir. Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin olaganiistii
avantajlar1 arasinda yiiksek sertlik ve asinma direnci ile gelismekte olan korozyon
dayanimlar1 yer almaktadir [42]. Bu ozelliklerin yani sira homojen kalinlik, diisiik
slirtinme katsayisi ve iyi manyetik 6zelliklere de sahiptir. Buna ek olarak sodyum bor
hidriir ile indirgenmis Nikel-Bor kaplamalar, Nikel-Fosfor kaplamalara kiyasla altlik

malzeme iizerinde birikme verimliligi daha etkili oldugu bulunmustur [42].

Akimsiz Nikel-Bor kaplamalar, metalik bir iyon kaynagi, uygun indirgeyici madde,
yeterli miktarda dengeleyici ve uygun bir komplekslestirici madde olarak bazi
bilesenlerden olusmaktadir. Bu bilesenlerden akimsiz Nikel-Bor kaplamalar igin
indirgeyici maddeler onemli rol oynamaktadir. Sodyum Borhidriir (NaBHa) ile
indirgenmis akimsiz kaplamalar genellikle agirlikca %1 ile %8 miktarinda Bor
icerirken, DMAB ile indirgenen kaplamalar agirlik¢a %0,5 ile %1,5 miktarinda Bor
igcerigine sahiptirler [43]. Borhidriir iyonu akimsiz Nikel kaplama i¢in mevcut en giiclii
indirgeyici maddelerden biridir. Sodyum borhidriiriin  indirgeyici verimliligi
dimetilaminbor ve sodyum hipofosfitten daha yiiksektir. Bununla birlikte bu banyolar
asidik ve notr ortamlarda kolayca hidrolize olur ve kendiliginden nikel boriir
olusturmaktadir. Bu nedenle banyonun kendiliginden bozunmasini 6nlemek ve islem

maliyetini diistirmek i¢in pH 6nemlidir [41].

Bu tez calismasi kapsaminda gerceklestirilecek akimsiz Ni-P/Ni-B kaplama

uygulamalarinin en son katmani1 Ni-B kaplama olacagi igin, asagidaki akimsiz Ni-B
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kaplama tiirleri gelistirilmis ve bunlarin yapisal, kimyasal, mekanik, manyetik ve

elektrokimyasal (korozyon) 6zellikleri incelenmistir.

5.1. Akimsiz Ni-B Kaplamalarin Morfolojisi ve Yapisi

5.1.1. Genel goriiniim ve kaplama orani

Akimsiz Nikel-Bor kaplamalar genellikle parlak ve metalik bir gériiniime sahiptir. Bu
durumun bir 6rnegi Sekil 5.1.’de nanokristalin nikel-bor kaplamada goériilmektedir
[43]. Akimsiz kaplamalarda kaplama kalinligi, parcanin banyo igerisinde tutulma

sliresine, sicakligina ve banyo bilesimine bagli olarak degisim gostermektedir [34].

Nikel-bor kaplamalarda, kaplama oranina ve kaplama hizina etki eden en onemli
faktorlerden biri sicaklik etkenidir. Ornegin, Sodyum Borhidrir (NaBH4) ile
indirgenmis akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin sicakliklar1 90°C ve tizeri oldugu zaman,
kaplama hiz1 9 ile 20 pm/saat arasinda degismektedir, bu oran diisiik sicakliklarda daha
da diisiiktiir. Bununla birlikte akimsiz kaplama siiresince, kaplama orani banyoda
ortaya c¢ikan kimyasal yan {irlinlerin etkisiyle zamanla diisiis gostermektedir. Bu
sebeple siirekli yapilan kaplama uygulamalarinda banyo kontrolii ve gerekli analizlerin
yapilmast son derece onemlidir [34]. Arastirmacilar tarafindan kaplamalarin genel
ozellikleri incelendiginde, bir¢ok caligmada kaplama siiresinin artis1 ile birlikte
kaplama kalinliginda meydana gelen degisimlere bakildiginda banyoya takviye
yapilmamasi durumunda belirli bir zaman sonra kaplama kalinligindaki artigin
dogrusal bir sekilde devam etmedigi gozlenmistir [34]. Bu sebeple endiistriyel
kaplama tesisleri, kaplama siiresi boyunca yiiksek kaplama kalinlig1 elde etmek i¢in
stirekli olarak banyo yenilemesi veya ¢dzeltinin azalmasina kars1 koymak i¢in reaktif

madde eklemektedir [43].
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Sekil 5.1. Nanokristalin Ni-B kaplama goriiniimii [43].
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Siire (dk)

Sekil 5.2. Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin kaplama hizi- siire iligkisi

5.1.2. Morfolojisi ve yapisi

Akimsiz nikel-bor kaplamalarin yiizey goriiniimii, tipik karnabahar benzeri bir yiizey
dokusuna sahiptir. Akimsiz nikel-bor kaplamalarin yiizey goriiniimii biiyiime bigimi
ile iliskilidir; kaplama nodiillerin olusum ile baslar daha sonra Sekil 5.3.’de goriildiigi
gibi siitunsal bir sekilde biiylime gergeklesir. Kolonsal yapilarin tepeleri ise tipik
karnabahar benzeri yapiy1 olusturmaktadir [43].



59

L N ~e \

Sekil 5.3. Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin kesit ve yiizey goriniimii [44].

Nikelin kristal yapisi, yiizey merkezli kiibik yapidadir ve 12 komsu atomdan
olusmaktadir. Nikel-bor kaplamalar, kaplanmis haliyle yar1 dengeli ve asir1 doymus

bir alagimdir.

Sekil 5.4.°de verilen Nikel-Bor faz diyagramlarindan da anlasilacagi iizere oda
sicakliginda herhangi bir kat1 ¢6ziiniirligii bulunmamaktadir [41]. Bu sebeple denge
sartlar1 altinda Nikel-Bor alasimi, saf nikel ve metaller arasi bilesik olan NizB fazini

icermektedir [23].

Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin mikroyapisi heterojen bir yapiya sahiptir. Ayrica
Nikel-Bor kaplamalarin bir farki da bityiime mekanizmasinin bir sonucu olarak yiizey
dokusunun Nikel-Fosfor kaplamalara kiyasla daha karmasik ve karnabahar

goriiniimiine sahip olmasidir [23].
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Sekil 5.4. Ni-B denge faz diyagrami [34].

5.2. Akimsiz Nikel-Bor Kaplamalarin Fiziksel Ozellikleri

5.2.1. Yogunluk

Nikel-Bor kaplamalarin fiziksel 6zellikleri, diger 6zelliklerinin ¢ogunda oldugu gibi
kaplamadaki Bor miktarina gore degismektedir. Yogunluk kaplamanin igerisinde

bulunan bor miktari ile ters orantilidir [45].

Akimsiz Nikel-Bor kaplamanin yogunlugu her zaman saf nikelin yogunlugundan (8,91
g/cm?®) daha diisiiktiir ve kaplamadaki Bor miktar1 arttiginda bu deger azalmaktadir
[45]. Genel olarak agirlikca %5 Bor igeren kaplamalarin yogunlugu 8.25 g/cm? olarak
kabul edilir [45].

5.2.2. Ergime sicakhg
Nikel-Bor kaplamalarin erime sicakligi 1455°C’e sahip ve oOtektik bir alasim olup,

katilasma sicakligi ise (1093°C) arasinda degismektedir. Ergime araligi tipki
yogunlukta oldugu gibi bor igeriginin artisi ile azalmaktadir [45].
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5.2.3. Manyetik ozellikler

Isil islem gormemis akimsiz nikel-bor kaplamalar kismen ferromanyetik karakterlidir
[34]. Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin manyetiklik 6zellikleri tane boyutuna, kristalin
veya amorf yapilarina baglh olarak farklilik gostermektedir. Agirlikga %5 Bor igeren
bir kaplamanin ferromanyetik 6zelligi disiiktiir [32]. Bununla birlikte 1s1l iglemle

manyetik 6zelligin arttig1 gézlenmistir [32].

5.2.4. Elektriksel ozellikler

Akimsiz Nikel kaplamalarin elektrik direngleri saf Nikele kiyasla daha yiiksektir [34].
Kaplamalarin elektriksel direnci saf Nikel ile karsilastirildiginda 89 pOhm-cm ile 43
pQ-cm arasinda degismektedir [32]. Agirlikca %1 oraninda Bor miktarina sahip
kaplamalarda daha diisiik bir dirence (10 ile 20 pQxcm) ve agirlik¢a %7 oraninda bor
miktarina sahip kaplamalarda ise 190 pQxcm kadar yiiksek degerlere ulasabilmektedir
[45].

5.2.5. Termal iletkenligi

Termal iletkenligi Bor igeriginden etkilenmektedir. Genlesme katsayist agirlikca %5
bor igeren akimsiz Nikel-Bor kaplamada 12.6 um/mx°C olarak 6l¢iilmistiir. Akimsiz
Nikel-Bor kaplamalar kolaylikla lehimlenebilir [45].

5.3. Akimsiz Nikel-Bor Kaplamalarin Mekanik Ozellikler

5.3.1. I¢ gerilmeler

Akimsiz kaplamalarda olusan i¢ gerilme kaplamadan kaynaklanan hatalardan veya
akimsiz Nikel ile altlik malzemenin termal genlesme katsayilarinin farkliligina bagh

olarak olusmaktadir. Eger altlik malzemenin genlesme katsayisinin kaplamadan daha

bliyiik olmasi1 halinde ¢cekme gerilmesi, aksi bir durumda basma gerilmesi olusumu sz
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konusu olabilmektedir [34]. Cekme gerilmesi bir malzemenin yorulma Omriinii

kisaltabilirken, basma gerilmesi ise altlik malzemenin 6mriinii artirmaktadir [46].

Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarda i¢ gerilme 6zellikle kaplama bilesiminde yer alan
bor oranina bagli olarak degismektedir. Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin i¢ gerilme
seviyesi genellikle Nikel-Fosfor kaplamalardan ¢ok daha yiiksektir [28]. Borhidriirle
indirgenmis kaplamalarda normal degerler 100 ile 200 MPa arasindadir, bu seviye
agirlikca %0,6 Bor iceriginde 480 MPa’a kadar ulasmaktadir. Kaplamanin i¢ gerilme
seviyesi, Bor miktarinin artmasi ile azalmaktadir, ancak her durumda yine i¢ gerilmesi
yiiksek seviyede kalabilmektedir. I¢ gerilmeler kaplamanin sicakligi, tabaka kalinlig
ve banyo bilesimi ile degiskenlik gostermektedir. Tabaka kalinlig1 arttik¢a kaplamanin
i¢ gerilmesi de daha yiiksek olmaktadir. Ozellikle akimsiz Nikel-Bor kaplamalarda
karsilagilan en Onemli problemlerden biri hidrojen sikismasidir ve bu durum ig
gerilmeyi arttirmaktadir [28]. Kaplamada olusan ¢ok yiiksek i¢ gerilmeler, parganin
kullanimi sirasinda yorulma kaynakli kirilma, ¢atlak olusumu ve kaplamanin zaman

icerisinde yapisma 6zelligini kaybetmesi gibi birgok problem olusabilmektedir [28].

5.3.2. Sertlik

Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin en biiyiik avantaji Nikel-Fosfor kaplamalara kiyasla
daha yiiksek sertlik degerine sahip olmalaridir. Kaplama kosullarinda, akimsiz Nikel-
Bor kaplamalarin sertligi 650-750 HV100 degerlerindedir [42]. Nikel-Bor kaplamalarin
sertligi, kaplamanin bor oraniyla birlikte artis gostermektedir [22]. Anik ve ark. nin
yapmis olduklar1 c¢alismada Sekil 5.5.°de gosterildigi ilizere akimsiz Nikel-Bor
kaplamalarin Bor icerigi %8’e kadar arttiginda sertligi de artis gostermektedir [42].
Fakat bu artis lineer bir sekilde artmamakla birlikte bor miktar1 ¢ok yiiksek oldugunda
sertlik degeri sabitlenmektedir [35].
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Sekil 5.5. Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarda Bor i¢eriginin sertlik iizerindeki etkisi [42].

Bu kaplamalar %95 Ar+%5H; atmosferi altinda 1s1l islemi sonucunda, Ni, Ni2B, NizB
fazlarinin kristallesmesi sebebiyle sertlik degerinde bir artis meydana gelmektedir.
Maksimum sertlik 1300 HVo1’dir. Krishnaveniet ve ark.’larin yapmis olduklari
caligmada Nikel-Bor kaplamalarin sertligi ile 1s1l islem sicakligi arasindaki iligkiyi
incelemis ve en uygun sicakliklarin 350 °C ile 450 °C oldugunu belirtmislerdir. Bu
sicaklik parametrelerinde bir saat siire ile 1s1l islem yapildiktan sonra 1200 HVo:
sertlik degeri saglanabilmektedir. Sekil 5.6.’da goriildiigi tizere 450 °C sicakligin
tizerine c¢ikildiginda, kaplamalarda Ni;B, NisB’a doniisiir ve bunun sonucunda

yumusamaya baslar neticesinde sertlik azalir [47].
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Sekil 5.6. Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin 1s1l islem zamani ve sicakligin sertlik tizerinde etkisi [42].
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5.3.3. Asinma direnci

Akimsiz Nikel-Bor kaplamalar1 diger kaplama 6rneklerinden ayiran en 6nemli 6zelligi
yiiksek sertlik ve miikemmel asinma direncine sahip olmalaridir [48]. Bu durum
yapidaki borun kat1 yaglayici olarak davranmasi ile agiklanabilmektedir [34]. Ayrica
bu kaplamalarin piiriizsiiz ve karnabahar benzeri yapiya sahip olmasi siirtiinmeyi
minimuma indirgemektedir [42]. ASTM-D2714 testi ile siirtinme Katsayisi
ol¢iildiigiinde, yaglayici altinda Nikel-Bor kaplamalar igin 0,09, Nikel-Fosfor igin 0,14
ve sert krom i¢in 0,16 degerinde bir deger elde edilmistir. Akimsiz Nikel-Bor
kaplamalar i¢in normal hizda (37.8 cm/s)’de 0,2 ve 0,26 arasinda bir deger elde
edilirken, yiiksek hizda (358 cm/s) da deger 0,45 olarak belirlenmistir [42]. Minimum
diizeyde asinma performansina ulasabilmek icin kaplama yiizeyinin iyi parlatilmis

olmasi ve uygun yaglayicilarin kullanilmasi gereklidir [34].

Nikel-Bor kaplamalarin asinma mekanizmasi 6ncelikli olarak adhezif veya abrasif ya
da her iki kombinasyonda bulunabilmektedir. Daha cok kaplamalarin asinma
siirecinde ylizeylerin birbirine temas etmesi sonucunda, yiiksek demir ve nikel
¢Oziiniirliigli olmasiyla birlikte (karst malzemeden gelen) adhesif asinma mekanizmasi
hakim olmaktadir [9]. Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin yapisina oksitler, karbiirler ve
elmas gibi sert katkilar eklenirse, bu parcaciklar ¢cok sert olduklari i¢in adhesiv asinma
etkisini azaltacaklardir. Fakat bu katkilar matristen c¢ikarildigi zaman abrasif
asinmanin etkileri goriilebilmektedir. Bu sebeple kaplamalarin abrasif asinma

ozellikleri 1s1l islemlerle gelistirilebilmektedir [31].

Sadece aginma direncine ihtiya¢ duyulan uygulamalarda, Nikel-Bor kapli Aliiminyum
ve Magnezyum alagimlarinin benzer sekilde kaplanmis ¢elik malzemelerin yerini
alabilecegi s6z konusu olmaktadir [41].

5.3.4. Korozyon oézellikleri

Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin korozyon direnci baz1 ortamlarda akimsiz Nikel-

Fosfor kaplamadan daha kotii oldugu bilinmektedir.
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Bu kaplamalar altlik malzemenin tiim yilizeyini tamamen kaplamastyla birlikte bariyer
gorevi gorerek malzemeyi korozif ortamlardan tamamen izole etme yetenegine
sahiptir. Nikel-Bor kaplamalarin diisiik poroziteye ve homojen kaplama kalinligina

sahip olmasi yiiksek korozyon direncinin saglanmasinda 6nemli bir faktordiir [25].

Akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin korozyon direncine 1s1l islemin etkisi genellikle
olumsuz yonde etki etmektedir [44]. Isil islem sonucunda kaplama tabakasinda
catlaklar olusabilir ve olas1 hata noktalarindan altlik bdlgeye kadar temas ederek
kaplamanin korozyon direncini olumsuz yonde etkilemektedir [34]. Dervos ve ark.nin
yapmis olduklar1 ¢alismada %3,5 NaCl ¢ozeltisinde kaplama i¢in 0,058 mm/yil olarak
elde edilirken, vakum altinda 1s1l islem gérmiis kaplama i¢in 0,135 mm/y1l olarak -
Ol¢iilmiistiir [26]. Nikel-Borlu kaplamalarin ATM B117-02 standard: kullanilarak 380

saat ve hatta 1000 saat boyunca korozyona kars1 koruma sagladigi kanitlanmistir [28].

Bu ¢alismalarin yaninda Sekil 5.7.’de goriildiigii tizere, Nikel-Bor kaplamalarin 1s1l
islem sonrasinda korozyon direncinin arttigi goriilmektedir [44]. Bu kaplama
tiirlerinde yiiksek korozyon dayanimi gerektigi kosullarda, ilave bir koruyucu katman
ile koruma 6nlemi olarak Nikel-Fosfor kaplama, Cinko alt katman veya koruyucu bir
boya eklemek miimkiin olmaktadir. Bununla birlikte celikler veya aliiminyum
alagimlar1 gibi Korozyona duyarli altlik malzemeler i¢in, NisB’un diisiik korozyon
direncine sahip olmasiyla birlikte alt katman olmaksizin bir¢ok uygulama igin

korozyon direnci kabul edilebilir 6lgtidedir [44].
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Sekil 5.7. Akimsiz Nikel-Bor ile kaplanmis ¢eligin tafel egrisi (IT) kaplama numunesi, (IIT) 250°C 1s1l
islem sonras1 kaplanmis numune (IV) 400°C’de 1s1l islem sonras1 kaplanmig numune [44].



BOLUM 6. AKIMSIZ iKi KATMANLI KAPLAMALAR

Son yillarda, farkli korozyon potansiyellerine sahip iki katmanli kaplamalar, birgok
tipteki altlik malzemenin korozyon 6zelliklerini gelistirmek igin ilgi ¢ekici bir yol
olarak ortaya ¢ikmistir. Cok katmanli veya iki katmanli kaplamalarin bir araya gelmesi
sayesinde gelistirilmis korozyon direnci ve iyi mekanik 6zellikler saglamasi oldukga

dikkat cekmektedir [49].

Ni-P/Ni-B iki katmanli kaplamalar hafif alagiml ¢elik, AZ91D Magnezyum alasimi
ve Aliiminyum alasimlari gibi farkli altlik malzemeler kullanilip, iki katmanl kaplama
banyosu olusturularak bunlarin sertlik, asinma ve korozyon 6zellikleri arastirilmustir.
Wang et al. ve ark. Ni-P kaplamada korozyon 6zelliklerini gelistirmeyi amagladigi igin
yiiksek Fosfor igerikli asidik bir banyo kullanmayi tercih etmistir. Ni-B kaplamada ise
asinma Ozelliklerini iyilestirmek i¢in borhidriirlii alkalin bir banyo kullanmislardir

[49].

Iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin difraksiyon paterninde amorf yapiy1 gosteren tek
bir genis pik olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Ayrica Ni-P/Ni-B kaplamanin 2 saat
boyunca 350°C sicaklikta 1s1l islem gérmesiyle, amorf yap1 kristal yapiya doniigiir ve
nikel boritlerin (NisB) olugmasiyla sonuglanir. Celik {izerine iiretilen Ni-P, Ni-B ve iki
katmandan olusan kaplamalarin ve 1sil islem gormiis olarak mikro sertlikleri
karsilagtirildiginda, 1s11 igslemden sonraki mikro-sertlik degerlerinin kaplama
durumuna gore daha yiiksek oldugu belirtilmektedir. Ayrica iki katmanli olarak
olusturulan Ni-P/Ni-B kaplamalarin mikro sertlik degerleri, Ni-P ve Ni-B kaplamalara
gore hem kaplanmis hem de 1sil islem sonrasinda daha yiiksek oldugu fark
edilmektedir [49].
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Akimsiz Ni-P kaplamalar ‘karnabahar’ benzeri bir mikroyapiya sahiptirler. Bir sonraki
adimda, Ni-P tabaka iizerine Ni-B kaplamanin olusumu yapiya daha diizgiin bir yiizey
morfolojisi ve tekdiizelik saglamaktadir. Iki katmanhi kaplamalarm SEM
gorintiilerinde kiiresel nodiillerin varligi, 1s1l islem sonrasinda yapinin ig¢indeki NisP
ve NisB ¢okeltilerinin olusumunu dogrular niteliktedir [49]. Iki katmanl kaplamalar,
ayni kalinliga sahip Ni-P ve Ni-B kaplamalar ile karsilagtirildiginda hem kaplama hali
hem de 1s1l islem sonrasinda daha i1yi asinma direncine sahiptirler. Bu durum Ni-B
kaplamanin Ni-P kaplamaya kiyasla daha yiiksek sertlik degerine sahip olmasina
dayandirilabilir.

Benzer sonuglar Vitry et ve ark. tarafindan 1s1l islem sonrasinda asinma davranisi

incelendiginde 6nemli bir iyilesme oldugu sonucuna varmislardir [49].

Literatiirde iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin korozyon davranisi ¢ogunlukla
magnezyum alagimi, aliiminyum alasimi ve diisiik karbonlu celik iizerine tretilen
kaplamalarda incelenmistir. Bununla birlikte Ni-P, Ni-B ve iki katmanli Ni-P/Ni-B
kaplamalar Ecorr Ve lcorr olarak karsilastirildiginda iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin

korozyona karsi daha dayanikli oldugu belirtilmektedir [49].

Biitiin 6zellikler dikkate alindiginda iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin hem Ni-P
hem de Ni-B kaplamalarin gereksinimlerini karsilayabildigini ortaya koymaktadir. Bu
tez galigsmasi kapsaminda iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplama gerceklestirilirken, ilk katin
korozyon dayanimi saglamasi i¢in Ni-P kaplamasi, tist katin da daha yiiksek sertlik ve

aginma dayanimi saglamasi i¢in Ni-B kaplama yapilmasi uygun bulunmustur.



BOLUM 7. DENEYSEL CALISMALAR

7.1. Giris

Magnezyum kaplanmasinda bir¢ok kaplama yontemi mevcuttur. Bunlar,
elektrokimyasal kaplama, doniisiim kaplamalari, anotlama, hidrat kaplamalar, organik
kaplamalar ve buhar fazli kaplamalardir [50]. Elektrokimyasal yontemler; metalik
yiizeylerin kaplanmasinda, deney parametrelerinin kontrol edilebilir olmasi1 sebebiyle
endistride yaygin olarak kullanilmaktadir. Elektrolitik kaplama banyolarinda Nikel
banyolarmin tercih edilmesi metal yiizeylerinin korozyondan korunmasi veya bu
yiizeylere miihendislik ozellikleri kazandirilmasi amaciyla ge¢cmisten gilinlimiize
kullanilmaktadir. Birgok calismada akimsiz Ni-P kaplamanin pek ¢ok metale yapisma
dayanimi mitkemmeldir. Nikel-Fosfor alasimlari altlik tizerinde {iniform bir kaplama
olusturarak altlik malzemenin asinmaya ve korozyona kars1 direnci sebebiyle giderek
daha fazla kullanim alan1 bulmaktadir. Bor ise en dnemli amorf elementlerden biri
oldugu i¢in bor igerikli alagimlar uzun zamandir istiin 6zellikleri i¢in arastirilmaktadir
[49]. Akimsiz Nikel-Bor kaplama yiiksek sertlik, asinma direnci, yapida kayganlik ve
lehimlenebilirlik 6zellikleri sebebiyle pek ¢ok endiistride genis bir kullanim alanina

sahiptir.

Ni-P kaplamalarin amorf yapisindan kaynaklanan {istiin korozyon direnci 6zelligi, Ni-
B kaplamalarin tamamen amorf yapida olmamasi sebebiyle daha {istiin 6zellik saglar.
Her iki kaplamanin 6zellikleri, iki katmanli kaplama olarak iki farkli kaplamanin

birbirinin iizerine gergeklestirilebilmesinden dolay1 daha da iyilestirilebilir.

Tez caligmas1 kapsaminda altlik malzeme olarak kullanilan AZ91D Magnezyum
alasgiminin mikroyapisal 6zelliklerinden dolay1 korozyon direnci etkilenmektedir. Bu

sebeple alagim altlik malzemesine T6 1s1l islemi uygulanarak korozyon 6zelliklerinin
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lyilestirilmesiyle daha kaliteli bir kaplama islemi amaclanmaktadir. Bu dogrultuda
gerceklestirilen hem dokiim ve hem de T6 1s1l islem géren AZ91D altlik malzeme
tizerine akimsiz Ni-P/Ni-B kaplama isleminin sicaklik ve siire parametreleri
degistirilerek, hem yiizey kaplama kalitesine etkisi hem de degisken parametrelere

bagli olarak mekanik ve morfolojik 6zelliklerinin incelenmesi amaglanmuistir.

Bu calismada, altlik malzeme secimi, 1s1l islem uygulamasi, numune hazirlama ve
uygun On temizleme islemleri yapilmistir. Sonrasinda segilen iki tiir altlik
malzemelerin akimsiz Ni-P kaplanmasi ve ardindan farkli parametreler kullanilarak
uygulanan Ni-B kaplama islemleri gergeklestirilmistir. Kaplama sonucu olusan
tabakanin morfolojileri, optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile,
asinma Ozellikleri ASTM G99 standardinda ball on disk cihazi ile, sertlikleri mikro
sertlik cihazi ile, faz analizleri X-1ginlar1 difraksiyon analizi (XRD) ve korozyon
deneyleri potansiyometer/galvanometre sistemleriyle gerceklestirilmistir. Deneysel

calismalarda kullanilan asamalar Sekil 7.1.”de sistematik olarak verilmistir.
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7.2. Deneylerde Kullanilan Malzemeler ve Cihazlar
7.2.1. Althk malzeme se¢imi ve numune hazirlama

Bu c¢alisma kapsaminda numune malzemesi olarak Esan Magnezyum firmasindan
tedarik edilen AZ91D magnezyum alagimi kullanilmigtir. 20x30x5 mm boyutlarinda
numuneler Kkesilmistir. AZ91D Magnezyum alagiminin kimyasal bilesimi Tablo

7.1.’de verilmistir.

Tablo 7.1. AZ91 altlik malzemeye ait kimyasal bilegimi.
Uriin Mg% Al Mn Be Fe Ca Si Ni Cu zZn

AZ91D 89,97 895 0,27 0,0013 0,0025 0,0017 0,0117 0,0014 0,0009 <alan

AZ91D alagim numunesine T6 1s1l islemi uygulanmistir. Yaslandirma 1s1l isleminin ilk
asamasinda Sekil 7.2.”de verilen MSE markal1 yiiksek sicaklik firin1 kullanilarak c¢elik
bir pota icerisinde numuneler grafit tozuna gomiilerek ¢ozeltiye alinmistir. Alagimin
¢ozeltiye alma islemi; firin icerisinde 415°C sicakliginda 20 saat boyunca bekletilip
ardindan suda sogutulmustur. Ikinci asamada ise ¢ozeltiye alinmis numunelerin
yaslandirma islemi 216°C de 6 saat boyunca bekletilip ardindan suda sogutma islemine

tabi tutulmustur.

R
s

MSE Furnace

Engineered high quality furnaces

Sekil 7.2. T6 1s1l igleminin gerceklestirildigi pota ve 1s1l iglem firmu.
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Mikroyap1 incelemelerinde kullanilmak {izere ve uygun yiizey kalitesi elde etmek
amactyla belli boyutlarda hazirlanan numuneler metalografik uygulama i¢in Sekil
7.3.’de gosterilen Struers marka zimparalama ve parlatma {nitesi kullanilarak, 400,
600, 800, 1000 ve 1200 grid numarali zimparalar ile zzimparalama isleminin ardindan

0,3 um’luk aliimina ile parlatma islemine tabi tutulmuslardir

Sekil 7.3. Struers zimpara ve parlatma makinasi.

7.3. On Islemler

Magnezyum alagimlar1 kaplamasi zor metal altliklardan bir tanesidir. Ciinki
cogunlukla sulu ve nemli ortamlarda yiizey iizerinde hizla oksit/hidroksit tabakasi
olugmaktadir. Bu da, Magnezyum alagim altlig1 ile kaplama arasinda zayif bir yapisma
mukavemetine neden olmaktadir [51]. Bu sebeple ylizeyine yapilacak herhangi bir
kaplamanin uniform ve gozeneksiz olmasi i¢in yilizey temizligi 6nemli bir faktordiir
[52]. On islem siiregleri esas olarak homojenligi saglamak igin yiizeyde ince bir tabaka

olusturmaya ¢alisilmaktadir [53].

Bu sebeple kaplanacak numuneler kaplama banyosuna daldirilmadan 6nce yiizey
mutlaka temizlenmelidir. On islem adimlar1 Aseton ile ultrasonik temizleme — alkali
temizleme —» asitle temizleme — HF aktivasyonu olmak tizere Sekil 7.4.’de

verilmistir.
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Malzeme; yiizeyinde var olan kirliliklerden arindirmak igin ilk olarak ultrasonik
temizleme ile asetonda yaklasik 5 dk bekletilmis ve daha sonrasinda 65°C de 45g/L
NaOH- 10g/L Na3P04.12H,0 karisimindan olusan alkali soliisyonda 10 dakikalik bir
On isleme tabi tutulmustur. Ancak alkali ¢dzelti magnezyum yiizeyi tizerindeki oksit
ve benzeri tabakalar1 gidermek icin yeterli degildir [54]. Bundan dolay1 yiizeydeki
oksitlerin giderilmesi ve yilizeyin aktiflestirilmesi i¢in 380ml/l HzPOs-16ml/I HCI
olusan bir ¢ozelti igerisinde 20 sn boyunca bekletilmistir. Ardindan 40 sn boyunca 350
ml/l HF c¢ozelti icerisine daldirilmistir. Burada ama¢ Magnezyum alagim yiizeyi
tizerinde MgF> filmi olusturmak ve Nikel kaplama c¢ozeltisi igerisinde altlik
malzemenin korozyonunu dnlemektir [54]. Ancak bu 6n islemler de altlik malzemenin
tamamen korozyon korumasi icin yeterli olmamaktadir. Bu sebeple, floriir
aktivasyonundan sonra ylizeyde herhangi bir oksitlenme olugmamas: icin hi¢

bekletmeden, hazirlanan Ni-P kaplama ¢ozeltisine daldirilmistir.

Ultrasonik Alkali

Temizleme Temizleme

Asitle

‘ Suyla Durulama
temizleme

HF Aktivasyon
(40sn)

Suyla Durulama

Akimsiz Ni-P

Kaplama

Sekil 7.4. On Islem adimlar.

7.4. Kaplama islemleri

Kaplama prosesinde Ni-P ve Ni-B banyolari ayr1 ayri1 olarak hazirlanmistir. Banyo
bilesimleri ve parametrelerinin farkli olmasi sebebiyle banyolarin hazirlanma

yontemleri de farklidir.
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7.4.1. Ni-P banyosunun hazirlanmasi

Ni-P kaplama banyosu Tablo 7.2.”de verilen bilesimler kullanilarak hazirlanmistir. Ni-
P kaplama banyosunda rediikleyici etken olarak sodyum hipofosfit tercih edilmistir.
Ciinkii; banyo kontroliinde kolaylik, kararliligin saglanmasi ve daha yiiksek kaplama

orani nedeniyle en ¢ok tercih edilen nikel banyolaridir [22].

Ni-P kaplama islemi, 150 ml lik ¢oOzelti igersinde 20 dakika boyunca 65°C de
gerceklestirilmistir. Banyonun kurulum asamasinda ilk olarak Nikel Siilfat, Sodyum
asetat, amonyum bifloriir tartildiktan sonra behere konulmustur ve {izeri saf su ile
tamamlanmistir. Bilesimlerde kullandigimiz amonyum bifloriir ise ¢ozelti pH nin hizl
diismesini Onleyerek koruyucu bir gorev istlenir. Daha sonra hazirlanan ¢ozelti
manyetik karigtiricinin tizerine konulmakta ve tamamen homojen oluncaya kadar
karismasi saglanmaktadir. Cozeltinin pH degeri sodyum hidroksit ilavesi ile 6-6,5
arasinda olacak sekilde ayarlanmistir. Termokupl yardimiyla ayarlanan banyo
sicakligi 65°C ye yaklastig1 zaman stabilizor olarak kullandigimiz Talyum asetat ilave
edilmistir. Bu islemden sonra Sodyum Hipofosfit ¢ozelti igerisine eklenmistir.
Kaplama islemi tamamlandiktan sonra banyodan c¢ikarilan numuneler saf su ile
durulanip, kurutulmustur. Akimsiz Ni-P kaplama ¢alismalarinin gergeklestigi sistem

ve deney numuneleri Sekil 7.4.’de verilmistir.

Tablo 7.2. Akimsiz Ni-P kaplamanin banyo bilesimleri ve operasyon parametreleri.

Banyo Bilesimi

Nikel Siilfat 15 gr/L
Sodyum Hipofosfit 14 gr/L
Sodium Asetat 13 gr/L
Hdiroflorik Asit 1,8 mL
Amonyum biflorid 8 gr/L
Talyum asetat 0,02gr
Sicaklik 65C
pH 6-6,5

Stire 20 Dk
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Sekil 7.5. Nikel Fosfor banyosu ve deney numuneleri.

7.4.2. Ni-B banyosunun hazirlanmasi

Ni-P ile kaplanan AZ91D alasim numuneleri {izerine, Ni-B kaplama iglemi
uygulanmistir. Mevcut ¢alisma Tablo 7.3.’de verilen banyo bilesimleri ve degisken
parametreler kullanilarak gergeklestirilmistir. Borhidriir kullanilan akimsiz Nikel
kaplama banyolar1 genellikle 85-95°C sicaklik araliginda islev goriirler [55]. Bu
calismada da, Ni-B kaplama islemi 30, 60, 90 dk’lik ii¢ farkl siirede ve 80, 85, 90°C
de ti¢ farkli sicaklik uygulanarak kaplama yapisi ve siirekliligi tizerindeki etkileri
incelenmistir. Kaplama c¢ozeltisinde mekanik o6zellikleri iyilestiren en giiclii
indirgeyici madde olarak Sodyum borhidriir kullanilmistir. Ancak asit veya notr
¢ozeltilerde borohidriir iyonlari cok hizli bir sekilde hidrolize olmaktadir [39]. Bundan
dolay1 ¢ozeltinin pH degeri 13 olarak belirlenmistir. Banyo bilesimleri i¢erisinde yer
alan komplekstirici etken olarak kullanilan Etilendiamin, Nikel hidroksitin
¢cokelmesini engellemek ve pH'in ¢ok hizli bir sekilde diismesini dnlemek icin, 12 ile
14 pH araliginda kullanilmistir. Daha sonra kaplama banyosunda indirgeme
reaksiyonun ve meydana gelecek kaplama oraninin kontrol altinda tutulmasi igin
dengeleyiciler olarak bilinen inhibitorler ilave edilmektedir. Ni-B kaplama banyo
bilesimlerinde, en ¢ok tercih edilen dengeleyici olarak gorev alan Talyum asetat tercih

edilmistir.

Akimsiz Nikel-Bor banyosunun kurulumu asagidaki gibi yapilmaktadir ve her bir Ni-

B banyosu 150 ml lik ¢ozeltiler seklinde olusturulmustur.
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— Ik olarak 150 ml saf su beherin igerisine konulur.

— 3 gr Nikel kloriir tuzu, Nikel kaynag1 olarak saf suya eklenir ve 1siticilt manyetik
karistiricida belli bir siire karistirilir.

— Sodyum hidroksitin yarisi ilave edilir. (7,5gr)

— Karisim homojen bir hal aldiktan sonra banyonun kararliligi i¢in 0,0165gr
Talyum asetat eklenir. Daha sonra pH 1n 13 olmasi i¢in sodyum hidroksitin kalan
7,5 gr ilave edilir.

— Etilen diamin kompleks olusturucu etken olarak 13,5 gr kullanilir.

— Tamamen karigimini tamamladiktan sonra 0,1575 gr Sodyum Borhidriir eklenir.

En son numuneler kaplama banyosuna daldirilir.

Numuneler istenen sicakliklar ve siireler boyunca kaplanmis ve bu islem
tamamlandiktan sonra banyodan ¢ikarilip, saf su ile durulanip kurutulmustur. Banyo
bilesimlerinin konsantrasyonlarinda olusacak herhangi bir degisikligi dnlemek icin her
deneyde yeni bir banyo hazirlanmistir. Nikel-Bor banyosunun sistemi ve kaplama
deney numunesi Sekil 7.5.°de gosterilmistir. Kaplanmis numuneler daha sonra

kaplama performansini degerlendirmek iizere karakterize edilmistir.

Tablo 7.3. Akimsiz Ni-B kaplamanin banyo bilegimleri ve operasyon parametreleri.

Banyo Bilesimi
Nickel Kloriir 20 gr/L
Sodium Borhidriir 1,05 gr/L
Etilendiamin 13,5mL
Sodyum Hidroksit 100 gr/L
Talyum asetat 0,11 gr/L
Operasyon Kosullari
pH 13
Sicakliklar 80-85-90-C

Siire 30-60-90 Dk
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Sekil 7.6. Nikel Bor banyosu ve deney numunesi.

7.5. Isil Islem Uygulamalar

Dokiim ve T6 1s1l islem goren AZ91D alagim althk malzemesine uygulanan iki
katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin sertlik ve asmmma oOzelliklerinin iyilestirilmesi

amaciyla firinda 1 saat boyunca 350°C sicaklikta 1s1l islem gerceklestirilmistir.

7.6. Karakterizasyon Calismalari

7.6.1. Kalinhk olciimii

Kaplama kalinliklarinin belirlenmesi, yiizeylerin optik mikroskopta daha rahat
incelenebilmesi ve sertlik Olglimiiniin tespit edilmesi amaciyla, AZ91D alasim
numuneleri daha kiigiik boyutlarda kesilmistir. Kesilen numuneler Sekil 7.6.’da
gosterilen Struers marka bakalit cihazi kullanilarak bakalite alinmistir. Kaplamanin
kalinlik ol¢timleri tespit edilirken kaplanmis numunelerin kesit yiizeyleri

kullanilmigtir.

Metalografik olarak hazirlanan numunelerin mikroyapi incelemesi Sekil 7.7.’de

gosterilen Nikon Epiphot 200 marka optik mikroskopta gergeklestirilmistir.
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Bu sayede kaplamalarin tiniformlugu degisken sicaklik ve siire parametrelerine bagh
olarak gozlenebilmektedir. Uygulanan iki katmanli kaplamalarda, iki tabakanin
birbirleriyle uyumlulugu, alt tabakaya yapisma kalitesi, kaplama kalinliklar1 ve en

uygun kaplama siiresi ile sicakligi bulunmustur.

Sekil 7.7. Struers marka bakalit cihazi ve gdmiilmiis numune.

Sekil 7.8. Nikon Epiphot 200 optik mikroskop.
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7.6.2. Sertlik dl¢iimleri

AZ91D magnezyum alagim yiizeyindeki kaplama tabakalarmnin ve matrisin sertlik
Olctimleri Sekil 7.8.’de gosterilen FutureTech FM 700 marka mikrosertlik cihazinda,
Vickers sertlik ucu kullanilarak sabit 15 gr yiik altinda gergeklestirilmistir. Olgme
islemleri her bir numune i¢in yiizeyden 5 farkli noktadan alinan dl¢timlerin ortalamasi
hesaplanarak yapilmistir. Sertlik Olgiimleri, degisen kaplama siiresi ve sicakligina

bagli olarak gerceklestirilmistir.

Sekil 7.9. FutureTech FM 700 marka mikrosertlik 6l¢im cihazi.

7.6.3. Yiizey piiriizliiliik 6l¢iimii

Yiizey piirtizliiliigt, bir lirliniin kalitesini gdsteren ve iki par¢anin birlesim ylizeyinde
etkili olan hassas bir kalite kriteridir [56]. Sekil 7.9.’da gosterilmekte olan cihazin
calisma prensibi, iizerinde bulunan bir milin yiizey boyunca ilerlemesiyle yilizey
purtizliiliigii sayisal olarak belirlenir ve ¢iktilar gosterge olarak cihazda okunur. Bir

ylizeyin Ra degeri ekrandan grafik olarak okunabilmektedir.
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Sekil 7.10. TR200 Yiizey Piiriizliilik Olgiim Cihazi.

7.6.4. Taramal elektron mikroskobu (SEM) ve EDS incelemesi

Mevcut ¢alismada olusan tiim kaplamalarin yiizey morfolojileri, kaplama tabakalar
ve asinma izlerinin incelenmesinde Sekil 7.10.’da verilen JEOL JSM — 6060 LV model
taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir. SEM ayni zamanda numune
yiizeyi iizerinde secilen bolgesel ve noktasal yerleri analiz etmek ig¢inde kullanilir. Bu
yaklasim ile kaplama yiizeyinin ve aginma izlerinin belirli bolgelerinden elementel
analiz degerlerinin belirlenmesi i¢in SEM mikroskobu ile entegre halde bulunan IXRF

Systems Inc. EDS (Enerji Dagilim Spektrometresi) yardimiyla belirlenmistir

Sekil 7.11. Taramali elektron mikroskobu (SEM).
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7.6.5. X-Isinlar1 difraksiyon analizi

X-Isim1 Kirmimi (XRD) teknigi ile kristalin yapiya sahip inorganik ve bazi organik
fazlar nitel ve nicel olarak tanimlanabilmektedir[15]. Ni-P/Ni-B kaplamalara ait faz
analizleri Sekil 7.11.’de gosterilen RIGAKU D/MAX/2200/PC marka X isinlar
difraktometresi kullanilmak suretiyle gergeklestirilmistir. XRD analizleri sirasinda
dalga boyu A=1,54059A olan CuKa 151n demeti kullanilmistir. Elde edilen x-151n
difraksiyon paternleri lizerinde yapilan hesaplamalar sonucunda tarama agis1 (260) 0 ile
90° araliginda olup, faz analizleri gergeklestirilmistir. XRD analizlerinin
cozlimlenmesi i¢in gelistirilen Windows tabanli programlarindan, X’pert Highscore ve

MDI Jade 6 analiz programlart kullanilmustir.

Sekil 7.12. Rigaku Xray Difractometer X-1s1n1 difrasiyon analiz cihazi.

7.7. Tribolojik Davramslarin Incelenmesi
7.7.1. Asinma deneyleri

Asinma, siirtiinen malzemelerin yiizeylerinden mekanik sebeplerle ufak parcalarin

ayrilmasi sonucu meydana gelen hasar mekanizmasidir [55].
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Siirtlinme katsayist ve aginma dayanimi arasinda bir iligski olmakla beraber, genellikle
yiikksek asinma direnci i¢in malzemenin daha sert ve siirtiinme katsayisinin da
olabildigince diistik olmasi istenir. Asinma deneyleri ASTM G-99 standardina uygun
olarak iiretilmis olan Sekil 7.12.’de gosterilen tribometre cihazinda, ball on disk
metoduyla 10 mm ¢apindaki aliimina bilye kullanilarak gerceklestirilmistir. Asinma
deneyleri, dokiim ve T6 islem goéren alasim altlik malzeme {izerine 90°C ve 90 dk
parametrelerinde iiretilen kaplamalar, Tablo 7.4.’de verilen parametreler esas alinarak
gerceklestirilmistir. Asinma deneyleri sonucunda, kaplanan malzeme yiizeyinde

meydana gelen aginma izleri optik mikroskop ve SEM yardimiyla incelenmistir.

Uretilen kaplamalarin yiizeylerinde olusan asinmalarm iki ve ii¢ boyutlu gériintiileri
Huvitz HR-SPLG4 marka profilometreyle incelenerek numune yiizeylerindeki aginma
hacimleri belirlenmistir. Elde edilen iz kesit alani ile Denklem 7.1 de verilen esitlik
yardimiyla hacim kayiplar1 hesaplanmistir. Burada; | kayma mesafesi, A kesit alanini,

ifade etmektedir.

V = I[xA (7.1)

Tablo 7.4. Ball on Disk aginma testi uygulama parametreleri.

Test Tiirii Bilye Tiri  Bilye Capt  Nem Sicaklik  Yiik Yol Hiz
2,5N
Ball OnDisk Aliimina 10 mm %35 25°C 755'\|'\| 250m  0.1misn

10N
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Sekil 7.13. ASTM G99 standardina gore iiretilmis Ball on Disk asinma cihaz1 ve asinma numunesi.

Asinma ylizey karakterizasyonunda kullanilan, Sekil 7.13.’de gosterilen Huvitz HR-
SPLG4 marka profilometre cihazi ile goriintiilerden elde edilen grafikler araciligiyla
incelenen bolgenin uzunlugu, genisligi,acisal degerleri ,alan1 ve egimi gibi 6zellikler

de hesaplanmaktadir.

Sekil 7.14. Huvitz HR-SPLG4 marka profilometre cihazi.



85

7.7.2. Korozyon deneyleri

Korozyon test ¢alismalar1 sadece T6 1s1l islem goren altlik tizerine 90°C ve 90 dk’lik
parametrelerde iiretilen kaplama numuneleri kullanilarak yapilmistir. Sekil 7.14.’de
gosterilen Gamry marka potansiyostat/galvanostat korozyon hiicresinde yapilan
deneylerde referans elektrodu olarak doymus Ag/AgCl elektrot tercih edilmistir.
Gamry Echem Analyst programi ile donanimli olan bir bilgisayara baglanarak
deneysel ¢alismalarin kontrolii bu bilgisayardan yapilmistir. Kalomel yar1 hiicreleri

asagidaki gibi gosterilebilir:

Ag/ AgCI (doygun), ¢ozelti (xM) // (7.2)

Burada Sekil 7.2. ¢6zeltinin molar derisimini ifade etmektedir [11]. Sekil 7.2.’de

verilen bu hiicrenin elektrot potansiyeli,

AgCl) +e-=Agk + CI’ (7.3)

Numunelerin sadece 1 cm? lik alan1 korozyona ugratilmis, diger kisimlar1 izole
edilmistir. Korozyon deneyi i¢in ti¢ farkli ortam tercih edilmistir. Bu ¢ozeltiler teknik
derecede saflik ve konsantrasyon igeren hacimce %10 HCI, %20 H3PO4 ve agirlikca
%3,5 NaCl ¢ozeltileri kullanilmigtir. Deney ¢alismalarinin tiimiinde 6ncelikli olarak
sistemden akim ge¢meksizin numuneler korozyon hiicresine baglanir ve referans
elektrotunun yerlestirilmesinden itibaren ikisi arasindaki korozyon potansiyelinin mV
degisimi 30 dk siireyle zamana karsi Olgiilmiistiir. Denge potansiyeline (Ecorr)
ulagtiktan sonra potansiyodinamik polarizasyon egrileri, -0,5V dan 1,5V a kadar 5
mV/sn tarama hizinda katodikten anodik yone dogru kaydedilmistir. Korozyon testi
sonrast Tafel egrilerinden korozyon potansiyeli (Ecorr) Ve korozyon akim yogunlugu
(lcorr) hesaplanmistir. Korozyona ugrayan ylizeylerin mikroyapilari SEM ve EDS

incelemeleri ile analiz edilmistir.
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Sekil 7.15. Korozyon deneylerinde kullanilan elektrokimyasal hiicre.



BOLUM 8. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

8.1. Giris

Bu galismada Tablo 7.1. ve Tablo 7.2.’de bilesimleri verilen Ni-P ve Ni-B banyolari
kullanilip, Sekil 7.1.de verilmekte olan genel sistematige uygun olarak hem dokiim,
hem de T6 1s1l islem gormiis AZ91D magnezyum alasimi iizerine, iki katmanli Ni-
P/Ni-B  kaplamalar ¢ farkli sicaklik ve ¢ farkli siirelerde basariyla
gerceklestirilmistir. Sekil 8.1. (b)’de verilen bu kaplamalar mikroyapi, sertlik, XRD,
yiizey plriizliiliigii, asinma ve korozyon deneylerine tabi tutulmustur. Deney
kapsaminda yapilan incelemeler ve analizlerden elde edilen sonuglar asagida

verilmektedir.

a) b)
Sekil 8.1. AZ91D dokiim alasimui (a) Kaplamadan 6nce (b) Kaplama sonras1 goriintiileri.
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8.2. AZ91 Alasimlarina Ait SEM Mikroyapi incelemeleri
Deneysel calismalarda kullanilan AZ91D alagiminin kimyasal bilesimi %9 aliiminyum

ve %1 ¢inko icermektedir. Sekil 8.2.’de verilen dokiim AZ91D alasimi o (matris), B
blok faz ve a+f 6tektik yapisina sahiptir.

ZBkU HKs6e Sonm 13 47 SEI

Sekil 8.2. AZ91D alagimu i¢in yiizey SEM mikroyapi goriintiisii (D6kiim hali).

Dokiim AZ91D alasiminin SEM mikroyap: goriintiisii incelendiginde, tane sinirlari
boyunca uzanan siireklilik gosteren agik renkli bolgeler B fazini gostermektedir. Gri
ve beyaz lamel ¢izgiler iceren bolgeler o+f oOtektik faz karisimini gostermektedir.
Daha koyu bolgeler ise diisiik miktarda aliiminyum igeren a-matris (Mg kat1 ¢dzeltisi)
fazidir. Dokiim AZ91D alasimimin mikroyapisi incelendiginde tipik bir dendritik
ayrilma sergiledigi goriilmektedir. Dokiim alagimin yapisinda o+f 6tektik faz karigima,
B-Mgi7Al12 fazin1 gevrelemektedir. Bununla birlikte tane simirlari boyunca ag

bigiminde B-Mg17Al1 ikincil faz1 da goriilmektedir.

Alagimin 20 saat 415°C’deki ¢ozeltiye alma ve su verme isleminden sonra, SEM ve

optik mikroyapi1 goriintiileri ve EDS analizleri Sekil 8.3. (a-c)’de gosterilmektedir.
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At%
Mg 87,9

Al 8,3

Sekil 8.3. AZ91D alagimi i¢in homojenlestirme + su verme islemine tabi tutulmus numunelerin a) SEM
mikroyapi, b) EDS analiz ve c) optik mikroyap1 goériintiileri.

Sekil 8.2.’de goriilen dokiim AZ91D alasiminin mikroyapisi ile karsilastirildiginda,
ikinci fazin (B-Mg17Al12) miktar1 ve sekli ¢ozeltiye alma isleminden sonra 6nemli
Olglide degismektedir. Kaba B-Mgi7Al12 fazinin miktar1 azalmis, serit veya kiiglik
partikiiller olarak a-Mg matrisi igerisinde ve tane siirlart boyunca dagilmistir.
Sicaklik solviis egrisinin iizerinde tutuldugundan ¢ozeltiye alma 1s1l islemi f-Mgi7Al12

fazini ¢oziilmesinde etkili olmustur.

Yapilan literatiir arastirmalarinda, AZ91D magnezyum alasiminin ¢dzeltiye alma ve
su verme 1s1l iglem c¢alismalari sonucunda olusan mikroyapi dagilimlarinin SEM
goriintiileri, N.N. Aung ve W. Zhou [N.N. Aung ve W. Zhou, 2002] ile Liuwei Zheng
ve arkadaglarinin [Liuwei Zheng ve ark., 2016] gergeklestirmis oldugu caligmalara ait

mikroyap: goriintiileri bu ¢aligmayi destekler niteliktedir.
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LI Jing-yuan ve ark.’nin yapmis olduklar1 ¢alismada AZ91D Magnezyum alagimina,
firin ortaminda gesitli sicaklik parametreleri uygulanarak ¢ozeltiye alma ve su verme
islemini gergeklestirmislerdir. Bu islem siiresince firinda tutma siiresinin uzamasi ve
sicakligin artistyla B-Mgi7Al12 fazinin azaldigini tespit etmislerdir. 350°C’de tutma
stiresi uzadiginda taneler kademeli olarak dentritik sekilden es eksenli yapilara
doniismektedirler. Bu durum o-Mg matrisi i¢erisindeki dentritler arasi mevcut olan -
Mgl7Al12 fazinin kati ¢oziiniirliigiinden kaynaklanmaktadir. Sicaklik 350°C’den
380°C’ye yiikseltildiginde B-Mgi7Ali2 fazinin daha hizli bir sekilde ¢6ziindiigi
goriilmektedir. 420°C olarak yiiksek sicakliklara ¢ikildiginda ise hemen hemen tiim [3-
Mgi7Al12 fazi ¢oziinmektedir. Yaptigimiz ¢alismada, firin ortaminda 20 saat boyunca
ve 415°C sicaklikta tutulup, su verme islemi ile gerceklestirilen homojenlestirme

isleminin sonucunda benzer mikroyapinin elde edildigi tespit edilmistir [57].

Cozeltiye alma ve su verme islemine tabi tutulan AZ91D magnezyum alasimina 6 Saat
216°C’de T6 suni yaslandirma iglemi uygulanmistir. Bu numunelere ait SEM, optik
mikroyap1 goriintiileri ve EDS analizleri Sekil 8.4. (a-c)’de gosterilmektedir.
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At%
Mg 88,8
Al 76
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c)
Sekil 8.4. AZ91 alasimi i¢in T6 islemine tabi tutulmus numunelerin a) SEM mikroyap1 goriintiisii, b)
EDS analizi ve c) optik mikroyap1 goriintiisii.

T6 islemi tane sinirlarinda yer alan 3-Mg17Al12 fazinin ¢ok bilyiik oranda ¢éziinmesine
cokelmesine sebep olmustur. T6 islemi sonrasinda mikroyapida matriks icerisinde ¢ok
az miktarda acgik renkli beyaz B c¢okeltilerin varligi saptanmigtir. SEM mikroyap1
goriintiilerinden elde edilen sonuclar, dokiim AZ91D magnezyum alagimina T6 1s1l
isleminin uygulanmasi mikroyapida 6nemli dl¢lide degisiklige sebep olmustur. Bu
durum akimsiz kaplamalarda olusabilecek go6zenekli yapinin azaltilmasi veya

korozyona sebebiyet veren fazlarin yok edilmesi agisindan 6nemli bir faktordiir.

Literatiirde birgok calismada 1s1l islemin esas olarak alagimdaki intermetalik B -
Mg17Al12 fazinin dagilimin etkiledigini ve T6 isleminde suni yaglandirmanin bu fazin
¢cokelmesine neden oldugunu, buna bagli olarak, T6 isleminin her iki durum ile
kiyaslandiginda korozyon Ozelliklerini 1iyilestirdigi ¢alismalarda belirtilmektedir

(O.Lunder ve ark. ,1989, T.Beldjoudi ve ark. ,1993).
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8.3. Akimsiz iki Katmanh Ni-P/Ni-B Kaplamalarin Karakterizasyonu

Akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamalarin kalinliklarin1 ve kaplama Kalitesini tespit etmek

amaciyla kaplamalara SEM mikroyapi incelemeleri ve EDS analizleri uygulanmistir

8.3.1. Akimsiz Ni-P kaplamalarin SEM mikroyapi ve EDS analiz incelemeleri

Boliim 7°de kimyasal bilesimi ve kaplama sartlar1 verilen banyo ortaminda 65°C’de
20 dk siireyle, 6n kaplama islemi olarak Ni-P kaplamalar gergeklestirilmistir. Sekil
8.5. (a-c)’de goriildiigii tizere dokiim AZ91D alasim altlik iizerine uygulanan Ni-P
kaplama numunelerinin ¢esitli biiyiitmelerde alinan SEM mikroyap1 goriintiileri ve

EDS analizi goriilmektedir.
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Sekil 8.5. Dokiim AZ91D magnezyum alagimimin akimsiz Ni-P kaplamaya ait (a-b) SEM mikroyap1
goriintiileri, (c) EDS analizi.
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Sekil 8.5. (a-b)’de verilen SEM mikroyap1 goriintiileri incelendiginde Ni-P
kaplamanin homojen bir dagilim sergilemedigi ve bolgesel olarak erken biiylime
davranig1  gosterdigi  goriilmektedir. Bunun sebebi olarak AZ91D alasim
mikroyapisinda bulunan {i¢ fazda Al’un heterojen dagilimindan dolayi, alasim yapisi
da elektrokimyasal olarak heterojen davranis gostermektedir. Bu ii¢ mikroyapisal
bilesen B, otektik a+p ve primer-a fazlari farkli elektrokimyasal potansiyellere sahiptir
[7]. Ancak dokiim AZ91D alasim iizerine gergeklestirilen kaplamada, Nikelin B fazi
tizerinde ¢ekirdeklendigini gostermektedir. Bdylelikle Sekil 8.5. (a)’da goriilen
kaplama yiizeyinde bolgesel olarak B fazi iizerinde erken biiyiime davranis1 gostererek,
kaba Nikel-Fosfor kaplama kolonilerinin olustugu, a-fazinda ise daha ince ve homojen
dagilmigs kaplama yapisinin olustugu goriilmektedir. Kaplamanin baslangic
asamasinda ilk ¢ekirdek olusumlari 6tektik a-fazi ve B fazi1 arasindaki galvanik etkiden
etkilenmekte ve ilk olusan cekirdeklerin kaba biiylimesine sebep olmaktadir. Rajan
Ambat ve W. Zhou yapmis oldugu akimsiz Nikel kaplama c¢alismalarinda, ikincil faz
partikiilleri lizerinde Nikelin ¢ekirdeklenmesini ve erken biiylime davranisinda benzer

etkinin olustugunu belirtmektedir (Rajan Ambat ,W. Zhou, 2004).

Sekil 8.5. (c)’de verilen kaplamalarin EDS analiz sonucuna goére, dokiim AZ91D
alasgimin tamamen Nikel-Fosfor ile kaplandig1 anlasilmaktadir. Kaplama tabakasinin
ana bilesen olarak Ni ve P elementlerini icerdigi, bununla birlikte banyo bilesiminde
stabilizator olarak kullanilan talyum asetat’a bagli olarak Tl elementinin de bulundugu

gorilmektedir.

T6 islem goérmiis AZ91D alagim altlik iizerine uygulanan Nikel-Fosfor kaplamanin

SEM mikroyap1 goriintiileri ve EDS analizi Sekil 8.6. (a-c)’de verilmektedir.
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Sekil 8.6. T6 Islem gormiis AZ91D magnezyum alasimiin akimsiz Ni-P kaplamaya ait a-b) yiizey SEM
goriintiileri, c) EDS analizi.

Sekil 8.6.’da goriildiigii gibi, Nikel-Fosfor kaplama yiizeyinin diizenli, kiiresel
nodiiller seklinde olugan bir kaplama yapisina sahiptir. Nodiiller arasinda net siirlar
vardir. Kaplamanin ¢ok kompakt oldugu, bosluklar ve catlaklar gibi kusurlarin
olmadigi agik¢a goriilmektedir. Yiiksek biiyiitmede incelendiginde, tane sinirlarinda

da kusurlarin bulunmadig: tespit edilmistir.

Incelemeler neticesinde kaplama yapisinin dékiim yapiya gore ¢ok daha es eksenli ve
homojen boyut dagilimi sergiledigi tespit edilmistir. Chen Xiao-mig ve arkadaslarinin
yapmis olduklar1 ¢alisma ile SEM mikroyap1 goriintiileri uyum igerisindedir (Chen
Xiao-mig ve ark. ,2008) [58].

Sekil 8.6. (¢)’de verilen kaplamalarin EDS analiz sonucuna gore T6 islem gormiis
AZ91D alasim altlik tizerine uygulanan kaplama tabakasinin, ana bilesen olarak Ni ve

P elementlerini i¢erdigi, bununla birlikte Tl elementinin de bulundugu goriilmektedir.
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Her iki altlik tiiriine yapilan akimsiz Ni-P kaplamalarin yiizey morfoloji sonuglari ele
alindiginda, dokiim AZ91D alasim altlik {izerine uygulanan Nikel-Fosfor kaplamanin,
T6 islem gormiis alasim {izerinde iiretilen kaplamaya kiyasla ¢ok kompakt olmadigi
ve kismen koloni yapilarmi igerdigi de goriilmektedir. Yiizey morfolojisinde
nodiillerin boyutu biiyiik ve yiizey kabadir. T6 islem gormiis AZ91D altlik {izerine
uygulanan Ni-P kaplamanin daha homojen bir yap1 sergiledigi ve kusurlarin olmadig:

tespit edilmistir.

8.3.2. Akimsiz iki katmanh Ni-P/Ni-B kaplamalarin SEM mikroyap1 goriintiileri
ve kaplama kalinliklarinin incelemesi

Dokiim ve T6 islemi gormiis AZ91D alasim altlik {izerine, {i¢ farkli siirede ve ii¢ farkli
sicaklikta gerceklestirilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin kalinliklarini ve
kaplama kalitesini tespit etmek amaciyla Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM)

incelenmistir.

Dokiim AZ91D alasim altlik iizerine 80°C, 85°C ve 90°C sicakliklarda 30 dk, 60 dk
ve 90 dk stirelerde gergeklestirilen kaplamalarin, SEM, kesit mikroyap1 goriintiileri ve
EDS analizleri sirasiyla, Sekil 8.7.-8.9.°da verilmektedir. Bu goriintiilerden de
anlasilacagi iizere, gergeklestirilen kaplamalarin tipik karnabahar benzeri bir morfoloji

sergiledigi saptanmaistir.
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Sekil 8.7. Dokiim AZ91D magnezm alagimu lizerine gergeklestirilen akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin sicaklik ve zaman parametrelerine bagli olarak, 80°C sicaklik
ile (a-c) 30Dk, (d-f) 60Dk ,(g-h) 90Dk kaplamalara ait, tabaka kalinliklar1, yiizey SEM gériintiileri ve EDS analizleri.
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Sekil 8.8. Dokiim AZlD agnezyu alagimi lizerine gergeklestirilen akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin sicaklik ve zaman parametrelerine bagli olarak, 90°C sicaklik
ile (d-f) 60Dk, (g-h) 90Dk kaplamalara ait, tabaka kalinlig1, yiizey SEM goriintiileri ve EDS analizleri.
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Sekil 8.9. Dokiim AZ91D magnezyum alagimi tizerine gerceklestirilen akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin sicaklik ve zaman parametrelerine bagl olarak, 90°C
sicaklik ile (d-f) 60DK, (g-h) 90Dk kaplamalara ait, tabaka kalinligi, yiizey SEM gériintiileri ve EDS analizleri.
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Her bir kaplamanin yiizey morfolojileri incelendiginde, akimsiz Ni-B kaplamalarda
stitunsal tane gelisiminden dolay1 kaplamanin dis yiizeyinin kiiresel nodiiler seklinde
bir yapida oldugu goriilmektedir. Kaplama, yiizeylerinde olduk¢a kaba nodiillerden
olusan diizensiz bir yapiya sahiptir. Sicaklik ve siirenin artisiyla kaplama yiizeylerinin
daha homojen bir hale geldigi, ara girintilerin zamanla dolarak yiizey yapisinin daha
homojen dagilim gosterdigi ve dis yiizeyde daha homojen nodiiler yapinin olustugu
saptanmistir. Ug farkli sicaklik  ve ii¢ farkli siirede gergeklestirilen kaplama
yiizeylerine bakildiginda, en iyi yiizey morfolojisinin 90°C sicaklik ve 90 dk siirede
elde edildigi tespit edilmistir. Bu sonuglar literatiirde belirtilen tipik Ni-B kaplama

yapisini desteklemektedir [56].

Kaplama kesit goriintiileri incelendiginde, her bir parametrede olusan kaplamalarin
altlik izerinde nispeten iiniform ve kompakt olmadig1 goriilmektedir. Tabaka kalinlig
ortalama en diisiik ve en yiiksek deger olarak 13,8+3,2 um ile 33,4+2,6 pm degerleri
arasinda degismektedir. Her ti¢ farkli sicaklik ve farkl siire parametrelerinde olusan
sicaklik ve siirenin artisina bagli olarak tabaka kalinliginin arttifi gozlenmektedir.
Kesit goriintiilerinden de anlasilacagi iizere, kaplamanin nodiiler morfolojisi
sonucunda, nodiiller arasinda 4 ile 8 pum arasinda degisen bolgesel yiikseklik
farkliliklarina yol agan dalgali bir yiizey olusmustur. Ancak dokim AZ91D
Magnezyum alagimimin yiizeyi kaplama yiizeyinden daha diizensizdir, bu da esas
olarak akimsiz kaplamadan oOnce AZ91D alasimmin igerdigi f fazinin
elektronegativite degerlerinin alfa matriksden farkli olmasi ve buna bagl olarak yiizey
ozelliklerinin degismesi sebebiyle oldugu diistiniilmektedir. Zhenmin Liu ve
arkadaslarinin yapmis olduklar1 g¢aligmada magnezyum alagimlarindaki, alagim
elementlerinin 6n islemler ile asindirma etkisinin ve floriir aktivasyonundan sonra da
yiizey piirtizliiliigiiniin arttigini ifade etmislerdir [57]. Kaplamalarin altlik malzemeye
yapismasi kismi olarak bolgesel kesiklikler gostermekle birlikte, Ni-P tabakasi ile Ni-

B tabaksi arasinda yine de iyi bir mekanik baglanma mevcuttur (Sekil 8.7.-8.9.).

Sekil 8.7.-8.9.”da verilen EDS analiz sonuglarina gére, biitiin kaplamalar Ni, T1, B ve
bir miktar O elementlerini icermektedir. Bununla birlikte B elementinin varligini

kalitatif olarak gosteren pikler EDS analizlerinde goriilmektedir.
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T6 islem gormiis AZ91D alasim iizerine, li¢ farkli siire ve ii¢ farkli sicaklikta
gerceklestirilen iki katmanli Ni-P/Ni-B  kaplamalarin SEM, kesit mikroyap1
gorintiileri ve EDS analizleri Sekil 8.10.-8.12.’de goriilmektedir. Farkli parametreler
esliginde elde edilen kaplamalarin kesit mikroyapilarinda, bu parametrelerin kaplama

kalinlig tizerindeki etkisini incelenmistir.

Sekil 8.10.-8.12.”de gosterilen T6 islem gérmiis AZ91D alagimu lizerine farkli sicaklik
ve siirelerde gergeklestirilen kaplamalara ait SEM mikroyapr goriintiileri
incelendiginde; diizgiin ve homojen bir ylizey morfolojisi goriilmektedir. Birkag
mikron (4-10 pm) araliginda degisen boyutta kiiresel nodiillerden olusan ve
malzemenin tamamen kaplandig: bir yap: sergilemektedir. iki katmanli kaplamalarin
yiizeyinde Nikel-Bor kaplama yapisinin baskin olmasi Nikel-Fosfor un althik
malzemeye c¢ok iyi yapigmasi ile meydana gelebilmektedir. Kaplama yiizeylerinde,
sicaklik ve silire parametreleri arttikca nodiiler yapinin esit bir dagilim sergiledigi ve
daha siki bir yapmin olustugu gozlenmektedir (Sekil 8.10.-8.12.). Kaplama
yiizeylerinde ¢atlaklarin olmadigi tespit edilmistir.

Dokiim AZ91D alagim lizerine gergeklestirilen kaplama yiizeyleri, T6 islem gormiis
AZ91D alasim iizerine elde edilen kaplama ile kiyaslandiginda alt tabakanin etkisiyle
erken biiyiime davranis1 gostererek, bolgesel olarak vadi seklinde bir nodiiler yapinin
olustugu goriilmektedir. T6 islem gormiis AZ91D alasim iizerine elde edilen

kaplamada ise, daha es eksenli bir yapinin olustugu gézlenmektedir.
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Sekil 8.10. T6 igslem gormiis AZ91D Magnezyum alasimi {izerine gergeklestirilen akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin sicaklik ve zaman parametrelerine bagli olarak, 80,
C sicaklikta 30 Dk (a-c), 60Dk (d-f) ,90Dk (g-h) siirelerde kaplamalara ait tabaka kalinligi, yiizey SEM gériintiileri ve EDS analizi.
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Sekil 8.11. T6 islem gormiis AZ91D Magnezyum alagimui lizerine gergeklestirilen akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin sicaklik ve zaman parametrelerine bagl olarak, 85,
C Sicaklikta 30Dk (a-c), 60Dk (a-c) ,90Dk (a-c) siirelerde kaplamalara ait yiizey SEM, kesit goriintiileri ve EDS analizi.
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Sekil 8.12. T6 iglem gérmiis AZ91D Magnezyum alagimu {izerine gergeklestirilen akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin sicaklik ve zaman parametrelerine bagh olarak,
90, C sicaklikta 30Dk (a-c), 60DK (a-c) ,90Dk (a-c) siirelerde kaplamalara ait yiizey SEM, kesit goriintiileri ve EDS analizi.
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Sekil 8.10.-8.12.°de verilen kaplamalarin belirli alanlarindan alinan EDS analizlerine
gore, Ni, B ve Tl elementlerinden olustugu gosterilmektedir. Analiz sonuglarina gore
kaplama ylizeylerinde eser miktarda oksijen elementine de rastlanilmaktadir. Ayni
sekilde kaplamada EDS analizlerinde TI elementinin belirlenmesinin nedeni
(CH3COOT!1) talyum asetat kullanilmasindan kaynaklidir. Bu durum ile ilgili benzer
sonugclar ¢esitli aragtirmacilarin TI igeren ortamlarda gerceklestirdikleri kaplamalarda
tespit edilmistir [14,15]. Mccomas yapmis oldugu ¢alismada, akimsiz Ni-B kaplamay1
elde etmistir. Bu kaplamalarda, agirlik¢a %0,5-%10 arasinda bor ve %1-8 arasinda

talyum igerdigini belirtmektedir [55].

Sekil 8.10.-8.12. (c)’de verilen kaplamalarin kesit goriintiileri incelendiginde, farkli
sicaklik ve siire parametrelerine bagli olarak tabaka kalinliklarinin ortalama 17+2,1
um ile 35+£3,6 pm arasinda degigsmektedir. Kaplama zamani ve sicakliginin artmasiyla

kaplama kalinliginin artis gosterdigi gézlenmektedir.

Her bir kaplama kesiti incelendiginde, kaplamalarin kompakt oldugu ve Ni-P kaplama
tabakasi ile iyi bir uyum sergiledigi goriilmektedir. Kaplama ile alt tabaka ara
yiizeyinde mekanik bir baglanma ile sik1 bir sekilde baglandigi da goriilmektedir. Ni-
P tabakasinda goriilen bazi gozenekli yapilar kaplamanin ilk evresinde hidrojen
¢ikisindan kaynaklanmaktadir. Ni-B tabakasi ise koloni seklinde olusan diizgiin bir

yap1 sergilemektedir ve yapida belirgin bir gézenek gozlenmemektedir.

W.X. Zhang ve ark. yapmis olduklar1 calismada AZ91D magnezyum alagimi lizerine
akimsiz iki katmanlt Ni-P/Ni-B kaplamada, iki ayr1 banyo hazirlanarak Ni-P kaplama
90°C’ de 40 dk siire ile kaplandiktan sonra Ni-B kaplama banyosuna daldirilarak
85°C’de 4 saat siire kaplanmistir. Kaplama kalinliklarinin ise 35 pm seviyesinde
oldugunu belirtmistir. Yaptigimiz ¢alismada AZ91D alasim numuneleri Ni-B kaplama
banyosu igerisinde 90°C’de 90dk stire ile kaplanarak ortalama 35,3 um kalinliga
ulasilmigtir. S6z konusu kaplamanin daha yiiksek sicaklik ve kisa siirede, ayn1 mikron
seviyede kalinliga ulasmasi miimkiin olmaktadir (W.X. Zhang ve ark., 2008) [57]. F.
Delaunois ve arkadaglarinin yapmis olduklar1 arastirmada hafif alasimlar {izerine

gerceklestirilen akimsiz Nikel-Bor kaplamalarin banyo ikmali olmadan 1 saat siire ile
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kaplandiginda kaplama kalimliginin 30 um seviyede sabit bir kalinligin oldugunu
belirtmektedir [58].

Hem dokiim hem de T6 islem goérmiis AZ91D alasimi iizerine gerceklestirilen iki
katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin degisken parametrelere bagli olarak tabaka kalinlik
Ol¢iim sonuglart Sekil 8.13.-8.14.’de goriilmektedir. Bu grafikler incelendiginde
AZ91D alasim mikro yapisinda bulunan fazlarin tabaka kalinligini etkiledigi

gozlenmektedir.
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Sekil 8.13. Dokiim AZ91D altlik {izerine akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin sicaklik ve stireye bagli olarak
kaplama tabaka kalinlig1 degisimi.
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Sekil 8.14. T6 islem gormiis AZ91D altlik iizerine akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin sicaklik ve siireye
bagli olarak kaplama tabaka kalinlig1 degisimi.
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Bu grafikler dikkate alindiginda, her iki altlik tiirinde iiretilen kaplamalar i¢in ayni
stireler de 80-85°C aras1 sicaklik artiginda 2 ile 4 pm arasinda degisen miktarda bir
artis gézlenirken, 85-90°C arasinda ise bu fark 3 pm olarak kaydedilmistir. Kaplama
orani, banyoda 85°C iizerindeki sicaklik artiglarina karsi pek duyarli degildir. Sicaklik
85°C’nin altina distiigiinde ise kaplama oran1 keskin bir sekilde diisiis gostermektedir
[56]. Tabaka kalinligin1 etkileyen en Onemli faktorlerden birinin sicaklik oldugu
goriilmektedir. Yapilan ¢alismada kaplama ¢o6zeltileri i¢in 5°C’lik sicaklik artisinda
ortalama 3 pm’luk kalinlik artis1 elde edildigi tespit edilmistir (Sekil 8.13.-8.14.).

Her bir kaplama kesiti ayn1 sicaklik parametresinde siireye bagli olarak incelendiginde,
kaplama kalinliginda dogrusal bir artis gézlenmektedir. Ancak bu durum siirekli bir
artis olarak gozlenmemektedir. T.S.N. Sankara Narayanan ve ark. yapmis olduklar
calisma igerisinde, diisiik karbonlu ¢elik iizerine gergeklestirdikleri akimsiz iki
katmanli Ni-P/Ni-B kaplamada, tabaka kalinlik artisin1 siireye bagli olarak
incelemislerdir. Bununla birlikte kaplama siiresi boyunca kalinliktaki artisin dogrusal
olmadig1 ve bir siire sonra doyma noktasina ulastigi ifade edilmistir. Bu durum kendi
kaplama banyolarinda borhidriir ve hipofosfitin oksidasyon iiriinlerinin birikmesinden
kaynaklandigi belirtilmektedir (T.S.N. Sankara Narayanan ve ark. ,2003) [59].

Her iki altlik tiirtine gergeklestirilen kaplamalarin, tabaka kalinlik degerleri arasinda
cok biiylik degisimler goriilmemektedir. Bu ufak farklar goz ardi edildigi takdirde
artan islem stiresi ve sicaklik ile tabaka kalinliginda lineer bir artis oldugu sdylenebilir.
Her iki altlik tiirdi i¢in de, sicaklik ve siireye bagli olarak en yiiksek tabaka kalinlik
degerlert 90°C sicaklik ve 90 dk siire parametrelerinde karsimiza ¢ikmaktadir. T6
islemi gormiis AZ91D alasimi iizerinde lretilen kaplama, dokiim AZ91D alasim
lizerine liretilen kaplamaya kiyasla daha yiiksek tabaka kalinlik degerine sahip olup,
37 um ye ulastig1 goriilmektedir. Grafiklerde dikkat ¢eken diger bir husus, dokiim
AZ91D alagim flizerinde {iretilen kaplamada kalinlik degerleri arasindaki sapma
miktarinin, T6 islem gormiis AZ91D alagim iizerinde tiretilen kaplamaya kiyasla daha
fazla oldugu gozlenmektedir. Bu fark, dokiim AZ91D alagimi iizerinde iiretilen

kaplamada en yiiksek 90°C sicaklik ve 60 dk siire parametrelerinde 4,9 pm iken, T6
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islem gérmiis AZ91D alasiminda ise aymi siire ve sicaklikta 2,4 pm degerinde

belirlenmistir.

8.3.3. Akimsiz iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin faz analizlerinin

incelenmesi

Sekil 8.15.-8.27.’de gosterilen, dokiim ve T6 islem goérmiis AZ91D magnezyum

alagimi tlizerinde c¢esitli siire ve sicaklik parametrelerinde elde edilen iki katmanli Ni-

P/Ni-B kaplamalara ait kristalizasyon dncesi ve sonrasi olmak tizere, XRD analizleri

verilmektedir.
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Sekil 8.15. T6 iglem gormiis AZ91D magnezyum alasiminin XRD analiz sonuglari.
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Sekil 8.16. Dokiim AZ91D alasimu {izerine iretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin 80 °C’de

¢esitli slire parametrelerine bagli olarak kristalizasyon sonrast degisen XRD analiz sonuglari
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Sekil 8.17. Dokiim AZ91D alasimi lizerine lretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin 85 °C’de

cesitli slire parametrelerine bagli olarak kristalizasyon sonrasi degisen XRD analiz sonuglari
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Sekil 8.18. Dokiim AZ91D alagimu iizerine iiretilen iki katmanl Ni-P/Ni-B kaplamalarin 90 °C’de

cesitli slire parametrelerine bagli olarak kristalizasyon sonrasi degisen XRD analiz sonuglari
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Sekil 8.19. T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alagimu tizerine liretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin

80 °C’de ¢esitli siire parametrelerine bagli olarak kristalizasyon sonrast degisen XRD analiz

sonuglari
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Sekil 8.20. T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasimu lizerine lretilen iki katmanl Ni-P/Ni-B kaplamalarin

85 °C’de cesitli siire parametrelerine bagl olarak kristalizasyon sonrast degisen XRD analiz

sonuglari
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Sekil 8.21. T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasimu {lizerine liretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin

90 °C’de ¢esitli siire parametrelerine bagli olarak kristalizasyon sonrast degisen XRD analiz

sonuglari
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Sekil 8.22. Dokiim AZ91D alasim lizerine iiretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin 80 °C’de

gli olarak kristalizasyon sonrasi degisen XRD analiz

cesitli siire parametrelerine ba

sonuglari.
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Sekil 8.23. Dokiim AZ91D alasimi lizerine lretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin 85 °C’de

cesitli siire parametrelerine bagli olarak kristalizasyon sonrasi degisen XRD analiz

sonuglari.
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Sekil 8.25. T6 islem gormiis AZ91D alasim {izerine iiretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin 80
sonuglart.
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°C’de ¢esitli siire parametrelerine bagh olarak kristalizasyon sonrasi degisen XRD analiz

Sekil 8.26. T6 igslem gormiis AZ91D alasimu {izerine iiretilen iki katmanl Ni-P/Ni-B kaplamalarin 85
sonuglari.

2 teta (°)
°C’de ¢esitli siire parametrelerine bagl olarak kristalizasyon sonrasi degisen XRD analiz

Sekil 8.27. T6 igslem gormiis AZ91D alagimu {izerine iretilen iki katmanh Ni-P/Ni-B kaplamalarin 90
sonuglari.

Akimsiz kaplama prosesinde kristalin bir yapmin olusmasi i¢in 350-400 °C

sicakliklarda tutularak 1s1l islem uygulamalari gergeklestirilmistir.
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Isil iglem amorf fazin kristalin Nikel ve Nikel boriir fazina donisimii ile
sonuclanmaktadir. Bu calismada 350°C sicaklikta 1 saat uygulanan 1sil iglem
sonucunda elde edilen XRD grafikleri dikkate alindiginda, Ni tamamen kristalin bir
fazda karsimiza ¢ikarken, buna ilave olarak NisB ve Ni2B piklerine de rastlamak
miimkiindiir. Bu durum Ni-B tabakasinin kristallestiginin kanit1 olarak gosterilebilir.
T.S.N. Sankara Narayanan ve ark.’nin yapmis olduklar1 ¢alismada Ni-B kaplamalarin
XRD paternleri 325°C ve 450°C’de 1 saat boyunca 1s1l isleme tabi tutulduktan sonra,
sirasiyla Ni3B ve Ni2B fazlarinin olustugu tespit edilmistir [60].

Kaplamalarin faz analizlerinde TI’a karsilik gelen pikler, kaplama banyosunda
stabilizor olarak kullanilan talyum asetattan ileri geldigi diistiniilmektedir. Yapilan bir
arastirmaya gore Ni-B kaplamalarin XRD sonuglarinda TI elementinin tespit
edilebilecegi ve B elementinin ise ¢ok hafif olmasi, matriks etkilerinden dolay1 da

belirlenemeyecegi ifade edilmistir [58].

8.3.4. Akimsiz iki katmanh Ni-P/Ni-B kaplamalarin yiizey piiriizliiliik degerleri

Piiriizliliik, kaplamanin altlhik malzemeye iyi yapisma saglamasinda ve asinma
ozelliklerinde Onemli bir rol oynamaktadir. Elde edilen kaplamalarin yiizey
plirtizliliigiiniin incelenmesi; dokiim hali ve T6 islem gérmiis AZ91D alagimi lizerinde
80°C, 85°C ve 90°C sicakliklarda 30, 60 ve 90 dk’lik ti¢ farkli siirede elde edilen iki

katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalar {izerinde yapilmustir.
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Sekil 8.28. Kaplamanin sicaklik ve siire parametrelerine bagli AZ91D magnezyum alagiminin
yiizeyinde elde edilen akimsiz iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin ortalama yiizey
plriizliligii (Ra) degerleri degisimi grafigi.

Sekil 8.28.’de verilen ortalama yiizey purtizliligii degerlerinin degisim grafigi dikkate
alindiginda, kaplamanin gesitli parametrelerine bagli olarak her bir kaplama icin
puriizliliik degeri farklilik gostermektedir. Her iki altlik tiiriine yapilan kaplamalarin,
stirenin artisina bagli olarak, Oncelikle artig gosterdigi ve daha sonra yiizey
piiriizliliigliniin azaldig: tespit edilmistir. Ortalama olarak en diisiik ytizey piirtizliiliik
degerlerine bakildig1 zaman her iki altlik tlirtindeki kaplamalar i¢in 90°C sicaklik ve

90 dk siire parametrelerinde elde edildigi goriilmektedir.

Tim numuneler i¢in en yliksek ortalama yiizey piirtizliiliigii (Ra) degerinin dokiim
AZ91D alasim tizerinde iiretilen kaplamada oldugu gozlemlenirken, en diisiik ylizey
plriizliligii degerinin ise T6 islem gormiis AZ91D alasim {izerinde {iretilen
kaplamalarda oldugu belirlenmistir. Dokiim ve T6 islem gormiis AZ91D alasim
lizerine iretilen her iki kaplama orneklerinde en yiiksek yiizey piiriizliligi 80°C
sicaklik ve 60 dk siire parametrelerinde olup, ortalama bu degerler sirasiyla 9,5+3,1 ve
5,4+1,5 pum olarak tespit edilmistir. En diisiik yiizey piiriizliiliigli degerleri ise dokiim
ve T6 islem gormiis AZ91D alasim altlik {izerine iiretilen kaplama i¢in 90°C sicaklik
ve 90 dk siire parametrelerinde belirlenmis olup, sirasiyla ortalama olarak 5,4+0,6 ve
2,5£0,4 um olarak ol¢lilmiistiir. Sonug olarak, her iki kaplama tiirii icin sicaklik ve

stirenin artmasiyla birlikte yiizey pliriizliiliigliniin de azaldig1 gozlenmistir.
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Bu degerlerin incelenmesi sonucunda, dokiim AZ91D alasim iizerine gergeklestirilen
kaplamanin yiizey piiriizliiliik degeri, T6 islem gérmiis AZ91D alagim altlhigina yapilan
kaplamayla kiyaslandiginda daha yiiksek degerlere sahip olup, biiyiik bir farkin ortaya
ciktig1 tespit edilmistir. Bu farkin sebebi olarak dokiim AZ91D alagim altligina
uygulanan kaplamanin, bolgesel olarak homojen dagilim sergilemeyen ve erken
bliylime davranisi gosteren kaba nodiiller seklinde olusan morfolojik yapilardan

kaynakl1 oldugu diistiniilmektedir.

V. Vitry ve ark. nin yapmis olduklar1 ¢alismada; 2024 aliiminyum alagimi iizerine
akimsiz iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin 1s1l islem Oncesi ve sonrasi yiizey
piiriizliilik degerleri Slgiilmiistiir. Iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin 1sil islem
kosullar1 4 saat boyunca 180°C’de gergeklestirilmistir. Olgiim sonuglarinda 1s1l
islemin, kaplama yiizeyini biraz daha piiriizsiiz hale getirme egiliminde oldugu
goriilmiistiir. Isil islem sonrasi elde edilen yiizey piiriizliiliik 6l¢iim sonuglari, 1s1l
islemsiz duruma gore daha diisiiktiir. Yaptigimiz calismada AZ91D magnezyum
alagim althigina kaplama oncesi T6 1s1l islemi uygulayarak, kaplama sonras1 yiizey
piiriizliiliik degerleri dl¢iilmiistiir. Olgiim sonuglarina bakildiginda T6 1s1l islem
gormiis AZ91D alagimina uygulanan kaplamanin, dokiim haline uygulanan kaplamaya
gore yiizey piiriizlillik degerlerinin daha diisiik oldugu goriilmektedir. S6z konusu
caligmadan farkli olarak iki katmanli kaplamanin uygulandig altlik malzemenin farkli
olmast ve kaplama 6ncesi malzemeye 1s1l islem yapilmasinin, yiizey piiriizliligiini
azalttig tespit edilmistir (V. Vitry ve ark., 2012) [61]. Fatemeh Madah ve ark. nin
yapmis olduklar1i ¢alismada Ck45 ¢elik altlik {izerine uygulanan akimsiz Ni-B
kaplamanin yiizey piriizlillik degerini 5,9 pum olarak belirlemislerdir. Bu tez
kapsaminda yapilan ¢alismada akimsiz iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplama yapilmis olup,
yiizey piirtizliliigl, bu ¢alismada bulunan degerler ile 6rtiismektedir (Fatemeh Madah
ve ark.,2016). [62] Bu veriler dogrultusunda yiiksek piiriizlillik degerleri elde
edilmesinde Ni-B kaplamanin ‘karnabahar’ benzeri morfolojik yapis1 etkili

olmaktadir.
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8.4. Akimsiz Iki Katmanh Ni-P/Ni-B Kaplamalara Ait Sertlik Degerleri

Hem dokiim hem de T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasiminin yiizeyine, 80°C, 85°C,
90°C sicakliklarda ve 30 dk, 60 dk, 90 dk’lik siirelerde gergeklestirilen iki katmanl
Ni-P/Ni-B kaplamalarin yiizeylerinden elde edilen sertlik 6l¢iim sonuglart 1s1l islem
oncesi ve sonrasi olarak Sekil 8.18.-8.19.’da verilmektedir. Ilgili testlere ait altlik

malzemelerin sertlik degerlerinin kiyaslandigi degerler Tablo 8.1.’de gosterilmektedir.

Tablo 8.1. T6 1s1l iglemi uygulanmig ve dokiim AZ91D altik malzemenin sertlik degerleri.

Numune Sertlik (HVo,15)
Dokiim AZ91D 85+15
T6 islem AZ91D 110+16

Tablo 8.1.’de verilen her iki altlik tiiriine ait kaplama Oncesi sertlik degerleri
incelendiginde T6 islem goren AZ91D alasimin sertlik degeri, dokiim alasimina gore
yiiksek degerde oldugu goriilmektedir. Magnezyum alasimlari, aliminyumda oldugu
gibi, yaslandirma islemiyle sertlestirilebilmektedir. Alasimlarin mukavemetlerini
artirma kabiliyeti, kimyasal bilesimleri ile dogrudan iliskilidir. Magnezyum
alasimlarinda bulunan Al, Zn, Zr vb. elementler sicaklia bagl olarak ¢ozeltiye
alabilmekte ve ¢okelme isleminde etkin rol oynayabilmektedir. Sicaklik solviis
egrisinin iizerine ¢ikarildiginda sistemde mevcut olan intermetalik yapilar
¢oziinebilmekte ve homojen a fazini olusturabilmektedir. Cozeltiye alinan alasima su
verme islemi sonrasinda yap1 tamamen o fazini korumakta ve yaslandirma islemiyle
cokelti partikiilleri olusturularak mukavemet kazandirilmaktadir. Bu sebeple T6 1s1
islemi yiiksek akma mukavemetine ve sertligin artmasina neden olmaktadir [17].
DUNG D. LUONG ve ark.’nin yapmis olduklar1 ¢alismada AZ91D magnezyum
alasgiminin mikroyapisi lizerinde T4 ve T6 1s1l islemlerinin etkisi incelenmistir. T6
islemi géren numunenin, dokme ve T4 islemi goren numuneye kiyasla en yiiksek
vickers sertlik degerine sahip oldugunu belirtmistir (DUNG D. LUONG ve ark. ,2014).
[18].

Tablo 8.2. ve Tablo 8.3.”de ve Sekil 6.18. ve 6.19. da dokiim AZ91D alasimi ve T6

1s1l islemi gormiis alasimlarin yiizeyinde olusan iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin,
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sirastyla kaplanmis ve kaplama sonrasi kristalizasyon 1si1l islem gormiis haliyle sertlik

degisimlerini zamana ve sicakliga bagli olarak gostermektedir.

Tablo 8.2. Dokiim AZ91D magnezyum alasim {izerine yapilan iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin
farkli sicaklik parametrelerinde gergeklestirilen 1sil iglem sonrast Mikro-Sertlik degerleri.

Numune Sicaklik®C  Siire (Dk) 350°C/1h Sertlik (HVo,15)
30 668,8 + 88,6
80°C 60 778,2+ 97,6
914,0 £79,4
90 bl b
30 753,6 £ 61,4
Dékiim AZ91D (Ni-P/ Ni-B) 85°C 60 8712674
1020,2 + 79,6
90
30 845 £ 66,2
90°C 60 984 + 57,8
90 1109,4 + 67,4

Tablo 8.3. T6 islem gormiiy AZ91D magnezyum alagimi {izerine yapilan iki katmanli Ni-P/Ni-B
kaplamanin farkl sicaklik parametrelerin de gergeklestirilen 1s1l iglem sonras1 Mikro-sertlik

degerleri.
Numune Sicaklik®C  Siire (Dk) 350°C/1h Sertlik (HV15)
30 682,4 + 83,5
80°C 60 816,6 + 83,7
90 973,6 + 42,8
30 788,2 £ 76,6
T6 islem AZ91D (Ni-P/ Ni-B) 85°C 60 930,8 +123,5
90 1057,6 £ 90,1
30 910,0 = 100,4
+
90°C 60 1055,2+ 95,6

1156,8 £ 73,7
90 2 b
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Sekil 8.29. Kaplamanin sicaklik ve siire parametrelerine bagli olarak dokiim AZ91D Magnezyum
alagimimin yiizeyinde elde edilen akimsiz iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarm (a) 1s1l iglem
oncesi (b) 1s1l iglem sonrasi sertlik degerlerindeki degisim.
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Sekil 8.30. Kaplamanin sicaklik ve siire parametrelerine bagl olarak T6 islem gérmiis AZ91D
Magnezyum alagiminin yiizeyinde elde edilen akimsiz iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin
(c) 1s1l islem Oncesi (d) 1s1l iglem sonrasi sertlik degerlerindeki degisim.

Sekil 8.29. (a)’da verilen grafige bakildiginda dokim AZ91D alasim ylizeyinde
olusturulan kaplamalarin kristalizasyon 1s1l islem Oncesi en yliksek sertlik dl¢ctim
sonuglar1 90°C ve 90 dk siire parametrelerinde belirlenmis olup, bu deger ortalama 698
+ 31,7 HVoa5 olarak oOlglilmiistiir. Ayni sekilde dokiim AZ91D alasim yiizeyinde
olusturulan kaplamalarin ayni siire ve sicaklik artislarina bagl olarak sertlik degerleri
incelendiginde, sertlik degerleri arasindaki ortalama fark, 80-85°C aras1 sicaklik
artisinda 63 HVo15 civarinda bir artis oldugu goriiliirken, 85-90°C arasinda ise 73
HVo,15 civarinda bir artisin oldugu goriilmektedir. Bu kaplama numuneleri ayni
sicaklik parametrelerinde siirenin artigina bagli olarak ele alindiginda, ortalama olarak

yaklagik 95 HVo 15 ‘lik bir artis oldugunu gostermektedir.
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Sekil 8.30. (c)’de verilen T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasim yiizeyinde iiretilmis
kaplamalarin 1s1l islem 6ncesinde en yiiksek sertlik degeri 90°C sicaklik ve 90 dk stire
parametrelerinde elde edilmis olup, bu deger ortalama 763,2+74,9 HVo 15 olarak
Olclilmiistiir. Ayni sekilde T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alagim ylizeyine iiretilen
kaplamalarin ayni siirelerde sicaklik artisina bagli olarak incelendiginde, sertlik
degerleri arasindaki ortalama fark, 80-85°C arasi sicaklik artisinda 73 HVog 15 civarinda
bir artis oldugu ortaya ¢ikarken, 85-90°C arasinda ise 80 HVo,15 civarinda bir artigin
oldugu goriilmektedir. Bu kaplama numuneleri ayni sicaklik parametrelerinde stirenin
artigina bagl olarak ele alindiginda, ortalama olarak yaklasik 100 HVo,15 ‘lik bir artig
oldugu goriilmektedir.

5°C" lik bir sicaklik artisinin, sertligin degismesinde Onemli bir faktér oldugu
goriilmektedir. Genel olarak hem dokiim hem de T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alasim
yiizeyinde tretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin en yiiksek sertlik degerleri
karsilastirildiginda, ortalama 65 HVo,15’lik bir farkla T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D
altlik iizerine gerceklestirilen kaplamanin daha yiiksek sertlik degerine sahip oldugu
tespit edilmistir.

C.Subramanian ve K.Palaniradja yapmis olduklari ¢calismada 7075 aliiminyum altlik
ylizeyine gerceklestirdikleri iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanim 0,05 kg yiik altinda
vickers sertlik degeri 494.9 HV oldugu belirtilmektedir. Bu ¢alismada elde edilen iki
katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin sertlik 6l¢tim sonuglari, C.Subramanian ve
K.Palaniradja’nin bulmus olduklar1 sertlik degerinden olduke¢a yiiksektir [27]. K. N.
Srinivasan ve ark.nin yapmis olduklari ¢alismada yumusak celik altlik {izerine
gergeklestirdikleri akimsiz Ni-B kaplama 6rneginde 95°C sicaklik kosulunda ve 50 gr
yiik altinda elde edilen vickers sertlik degeri 682 HV olarak elde edilmistir. Yaptigimiz
calismada akimsiz Ni-B kaplamanin, 90°C sicaklik kosulunda elde ettigimiz en yiiksek
vickers sertlik degeri 698 HV olarak Ol¢iilmiis olup, bu c¢alismayla uyum
gostermektedir [63].

Tablo 8.2. ve Sekil 8.29. (b)’de verilen grafik ile ayn1 degerlerin bulundugu Tablo 8.3.
dikkate alindiginda, dokiim AZ91D alasim yiizeyinde iiretilmis iki katmanli Ni-P/Ni-
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B kaplamalarin kristalizasyon islemi sonrasinda en yiiksek sertlik degeri 90°C sicaklik
ve 90 dk siire parametrelerinde tespit edilmis ve bu deger ortalama 1109,4 + 74,4
HVo,15 olarak belirlenmistir. Ayn1 sekilde dokiim AZ91D alasim yiizeyinde iiretilen
kaplamalarin benzer siirelerde sicaklik artisina bagli olarak incelendiginde, sertlik
degerleri arasindaki ortalama farkin 80-85°C arasi sicaklik artisinda 94 HVo,15
civarinda bir artis oldugu ortaya ¢ikarken, 85-90°C arasinda ise 98 HVy,15 civarinda
bir artisin  oldugu goriilmektedir. Bu kaplama numuneleri ayni sicaklik
parametrelerinde siirenin artigina bagli olarak ele alindiginda, ortalama olarak yaklasik
130 HVoa5 ‘lik bir artis oldugunu gostermektedir. Tablo 8.3. ve Sekil 8.30. (d)
incelendiginde, T6 1s1l igslemi gérmiis AZ91D alasimi ylizeyi iizerinde {iretilen
kaplamalarin kristalizasyon islemi sonrasinda en yiiksek sertlik degeri 90°C sicaklik
ve 90 dk siire parametrelerinde belirlenmis olup, bu deger ortalama 1156,8 + 94,4
HV0.15 olarak dl¢tilmiistiir. Bu kaplamalar ayni siirelerde sicaklik artisina bagli olarak
bakildiginda, sertlik degerleri arasindaki ortalama fark 80-85°C arasi sicaklik artiginda
114 HVo,15 civarinda bir artig oldugu ortaya ¢ikarken, 85-90°C arasinda ise 119 HVo,15
civarinda bir artisin oldugu goriilmektedir. Bu kaplama numuneleri ayni sicaklik
parametrelerinde siirenin artisina bagli olarak ele alindiginda ise, ortalama olarak

yaklagik 136 HVo,15 ‘lik bir artig oldugunu gostermektedir.

Yapilan kaplama uygulamalar1 sonucunda hem dokiim, hem de T6 1s1l islemi gérmiis
AZ91D alagim lizerinde gergeklestirilen kaplamalarin kristalizasyon sonrasi sertlik
degerleri daha yiiksektir. Bunun sebebi olarak 350°C sicaklikta tavlama sonrasi, Ni,

Ni2B ve Ni3B fazlarmin olusumu sebebiyle sertlik degerinde artis goriilmesidir.

Literatiirde de 350°C- 450°C arasinda degisen sicakliklarda 1 saat 1s1l isleme tabi
tutulan kaplamalarin yiizeylerinde Ni2B ve Ni3B fazlarmi olusturarak yiiksek sertlik
degerleri olusturdugu birgok aragtirmada goriillmektedir (T.S.N. Sankara Narayanan ve
ark.,2003; K. Krishnaveni ve ark.,2005).

W.X. Zhang ve ark.’nin yapmis olduklar1 ¢alismada AZ91D magnezyum alagimi
tizerine akimsiz iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin 1sil iglem kosullar1 2 saat boyunca

350°C’de tutulmustur. Isil islem sonrasinda 200 gr yiik altinda vickers sertlik
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Ol¢limiiniin ortalama sonucu 1245 HV200 olarak 6l¢iilmiistiir. Bu ¢alismada T6 islem
goren AZ91D altlik iizerine gerceklestirdigimiz kaplamanin 350°C’de 1 saat siire ile
tuttugumuz 1s1l islem kosullarinda kaplamanin 15 gr yiik altinda elde ettigimiz vickers
sertlik olgtim degeri 1156,8 + 73,7 HVo 15 olarak elde edilmistir. Isil islem siiresini
azaltarak ayni sertlik degerini elde etmek miimkiindiir (Zhang ve ark.,2008).

8.5. Akimsiz iki Katmanh Ni-P/Ni-B Kaplamalarin Asinma Degerlerinin
Incelenmesi

T6 151l islemi gdrmiis AZ91D alasim yiizeyi lizerine, 90°C sicaklikta ve 90 dakika siire
parametrelerinde tretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalar ve kaplama sonrasi
kristalizasyon 1s1l islem gormiis haldeki kaplamalarin asinma deneyleri tribometre
cihaz1 ile yapilmis ve yiizeyler optik profilometre ile incelenmistir. Ball-on-disk
yontemiyle yapilan aginma deneylerinde, ilk olarak kaplamasiz haliyle hem dokiim
hem de T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasim altlik malzemelerine kiyaslanmak

amactyla asinma deneyleri gergeklestirilmistir

Sekil 8.31. (a-b)’de kaplamasiz olarak hem dokiim hem de T6 1sil islemi gérmiis
AZ91D alasim altliga uygulanan aginma deneylerinin siirtiinme katsayisinin mesafeye

bagli olarak degisim grafikleri gosterilmektedir.
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Sekil 8.31. AZ91D alasim altlhik malzemelere uygulanan Siirtinme Katsayis1 — mesafe grafigi; a)
Dokiim AZ91D magnezyum alasimi b) T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D magnezyum alasimi.
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Bu calismada Sekil 8.31. (a-b)’den de anlasilacagi iizere, her iki altlik tiiriiniin
sirtinme  katsayisi-mesafe  grafikleri karsilastirildiginda, —siirtinme  katsay1
degerlerinin 0,15 ile 0,3 degerleri arasinda degisim gosterdigi ve uygulanan yiikiin
artisina bagh olarak hafif bir artis gosterme egiliminde oldugu tespit edilmistir. 5N,
7.5N ve 10N yiik altinda gergeklestirilen asinma deneyleri sonucunda elde edilen
siirtinme katsayisi degerleri incelendiginde sonuglarin birbirine benzer ve yakin
olduklar1 gézlenmektedir. En diisiik siirtiinme katsayisi degeri 2,5N yiik altinda 0,15
degeriyle T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alasimi iizerine uygulanan asinma deneyinde
rastlanmaktadir (Sekil 8.31. (b)). Her iki altlik tiiriiniin asinma deneyleri sirasinda
aldig1 250 m siirtiinme mesafesi boyunca kararli bir davranig sergiledigi tespit
edilmistir. Ancak dokiim AZ91D alasim altlik malzemesinin, aldig: siirtiinme mesafesi
boyunca siirtiinme katsay1 degerleri, T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alagim altligindan
daha yiiksek ve daha dalgali oldugu gozlenmektedir. J. An ve ark.’nin yapmis olduklari
calismada AZ91D magnezyum alasiminin, pin-on disk yontemi kullanilarak 100N yiik
altinda uyguladiklar1 asinma deneyinde siirtiinme katsay1 degeri olarak 0,3 degerinde
bir sonug elde etmislerdir. Yapmis oldugumuz calismada en yliksek 10N ytiik altinda
uygulanan asinma deneyinde 0,36 civarinda bir deger elde edilmis olup J. An ve

ark.’nin yapmis olduklari ¢alisma bu ¢alismayi destekler niteliktedir [64].

Sekil 8.32. (a-b)’de T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alasim altlik yiizeyine tretilen iki
katmanli Ni-P/Ni-B kaplama numunelerinin, kaplama hali ve kaplama sonrasi
kristalizasyon 1s1l iglemi gérmiis hali olmak ilizere uygulanan c¢esitli ytliklere bagh

olarak siirtiinme katsayisinin degisim grafikleri verilmektedir.
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Sekil 8.32. T6 1s1l iglem gérmiis AZ91D alagim altlik malzemeye uygulanan iki katmanl Ni-P/Ni-B
kaplamaya ait Siirtinme Katsayis1 — mesafe grafigi; a) 1s1l islem dncesi b) 1s1l islem sonrast.
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Sekil 8.33. T6 1s1l iglem tlizerine uygulanmis akimsiz Nikel-Fosfor/Nikel-Bor Kaplamalarin Siirtiinme
katsayis1 — Uygulanan Yiik grafigi.

Sekil 8.32. (a-b)’de verilen grafiklere bakildiginda, kaplama hali ve kaplamalarin
kristalizasyon hali olmak tizere siirtiinme katsay1 degerlerinin degisimi 5 N,7,5 N ve
10 N uygulanan yiiklerde ilk 150m kayma mesafesine kadar artan yiikle birlikte hafif
bir artis gosterme egiliminde oldugu goriilmektedir. Kaplama hali olarak
incelendiginde, 150 m siirtiinme mesafesinden sonra hafif bir artis gosterip daha sonra
kararli hale ge¢cmektedir (Sekil 8.32. (a)). Kaplamalarin kristalizasyon 1sil islemi
sonrast aginma deneylerinde, rodaj zamani olan kararli hale yaklasik 150m siirtiinme

mesafesinde ulasmaktadir (Sekil 8.32. (b)).
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Sekil 8.32. (a-b)’den de anlasilacag iizere siirtiinme katsayir degerlerinin uygulanan
yiike bagli olarak, kaplama hali ve kaplama sonrasi kristalizasyon 1s1l islemi gormiis
hali olarak ele alindiginda, sirasiyla bu degerler ortalama olarak 0,2-0,57 ve 0,2-0,7
arasinda bir degisim gostermektedir. Iki katmanli olarak iiretilen Ni-P/Ni-B
kaplamalar i¢in bu siirtlinme katsayr degerleri birbirleriyle kiyaslandiginda asir1 bir
degisim goriilmemektedir. Aksine kaplama sonrasi kristalizasyon 1s1l iglemi gérmiis
halde stirtiinme katsayis1 degerlerine bakildiginda, 6zellikle 7,5 ve 10N yiikler altinda
siirtinme katsay1 degerleri, kaplanmis halinin siirtlinme katsay1 degerlerine gore bir
miktar gostermektedir (Sekil 8.32. (b)). Bunun sebebi, kaplamanin 1sil islem
sonrasinda sertliginin artmasi, i¢erisinde Ni2B ve NizB gibi sert fazlari igermesi, bu
fazlarin aginma iiriinii olarak arayiizeyde yer almas1 ve abrasif karakterli bir davranisla

slirtiinme katsayisini bir miktar yiikseltmesi s6z konusu olmustur.

Sekil 8.32. (a-b)’de verilen her iki grafikteki degerler géz 6niinde bulunduruldugunda,
daha diisiik siirtiinme katsay1 degerlerine 1s1l islem uygulanmamis olan iki katmanh
Ni-P/Ni-B kaplamali numunede rastlanmaktadir. Sekil 8.33.’de uygulanan yiike bagli
olarak siirtinme katsay1 degerlerinin degisim grafikleri gosterilmektedir. Siirtiinme
katsay1 degerlerinin bir sonucu olarak, kaplamali numuneler ile kaplamasiz altlik
malzeme karsilastirildiginda siirtlinme katsayr degisimi farklilik gostermektedir. Bu
durum kaplamanin yiizey piiriizliiliigiinii artirdig1 ve yiizey piiriizliilligiiniin de aginma
deneylerinde elde edilen siirtinme katsayr degerlerinin artmasina sebep oldugu

seklinde yorumlanabilir.

E. Correa ve arkadaslart AZ91D alasimu iizerine yapilan akimsiz Ni-B kaplamanin
tribolojik davranigini ball-on disk yontemini kullanarak, Al.Oz bilye ile 50 m kayma
mesafesi i¢in calismistir. Asinma testi sirasinda siirtlinme katsayisi baslangigta ani bir
artis sergilerken, ardindan asinma testi boyunca yavas bir artis gostermektedir. Bu
caligsmada, Sekil 8.32. (a)’da gosterildigi gibi, siirtiinme katsayisi1 degerleri benzerlik
gostermekle birlikte, kayma mesafesinin artmasiyla agmmma testi sirasinda artig
gostermektedir. Bu calisma, en yiiksek 10N yiik altinda 250 m kayma mesafesi i¢in
uygulanmis ve siirtiinme katsayisi degeri, asinma testi boyunca 0,57 um degerine

kadar artmistir. Bu calismada gergeklestirilen Ni-B kaplamanin asinma testi sirasinda
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stirtlinme katsayisinin artig gostermesi ve benzer siirtiinme katsayr degerlerinin elde

edilmesi, yaptigimiz ¢alismayi destekler niteliktedir (E. Correa ve ark., 2013) [61].

T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D altlik yiizeyi lizerine tretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B
kaplamalarin aginma yiizeylerinin, kaplama hali ve kaplama sonrasi kristalizasyon 1s1l
islemi gérmiis hali olmak {izere numunelerin aginma bolgelerinden Huvitz HR-SPLG4
marka profilometre cihazi ile asinma derinlikleri Sekil 8.34.-8.37.’de verilmektedir.

Bulunan bu degerler yardimiyla asinan bolge hacimleri hesap edilmistir.

Sekil 8.34.-8.37.’de verilen asinma yiizeylerinin iz derinlikleri incelendiginde, yiizey
asinma miktarlariyla paralel olarak en diisiik iz derinligi kristalizasyon 1s1l islemi
sonrast 2,5N yiik altinda aginma testine tabi tutulan numunede goriilmektedir (Sekil
8.36. (al)). Yine asinma yiizeylerinde meydana gelen iz derinliklerine bakildiginda
kaplama haliyle kiyaslandigi zaman diisiik bir farkla asmma gergeklestigi

goriilmektedir.
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Sekil 8.34. T6 1s1l islem gormiis AZ91D Magnezyum alagimi {izerine uygulanan iki katmanli Ni-P/Ni-
B kaplamanin ¢esitli ytlikler altinda olusan aginma izlerinin profilometre goriintiiler.
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Sekil 8.35. T6 1s1l islem gormiis AZ91D Magnezyum alasimi iizerine uygulanan iki katmanli Ni-P/Ni-
B kaplamanin ¢esitli yiikler altinda olugan aginma izlerinin profilometre goriintiilerine baglt
olarak derinlik dl¢iimler.
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Sekil 8.36. T6 1s1l iglem gormiis AZ91D Magnezyum alagimi {izerine uygulanan iki katmanli Ni-P/Ni-
B kaplamanin gesitli yiikler altinda olusan aginma izlerinin 1sil islem sonrasi profilometre
goriintiileri.
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Sekil 8.37. T6 1s1l islem gormiis AZ91D Magnezyum alagimi iizerine uygulanan iki katmanl Ni-P/Ni-
B kaplamanin gesitli yiikler altinda olusan asinma izlerinin 1s1l iglem sonrasi profilometre
goriintiilerine bagli olarak derinlik dl¢iimleri.

Sekil 8.38.’de grafigi verilen T6 1s1l islemi gormiis AZ91D magnezyum alasim yiizeyi
lizerine tretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin asinma deneyleri sonucunda

meydana gelen aginma oraninin yiike gére degisimi gosterilmektedir.
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Sekil 8.38. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alasimi {izerine uygulanan iki katmanli Ni-P/Ni-
B kaplamanin uygulanan Yiik- Asinma orani grafigi.

Sekil 8.38.’de verilen grafikte, iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplama ve kaplama sonrasi
kristalizasyon 1s1l islemi gormiis hal ic¢in yiikiin artisina bagli olarak asinma
oranlarinda artis goriilmektedir. Grafikten de goriildiigi lizere, kaplamalarin aginma
oranlar1 kendi aralarinda kiyaslandiginda, en diisiik aginma orani degeri 2,5 N yiik
altinda kaplama sonrasi kristalizasyon islemine tabi tutulan kaplamada goriiliirken, en
yiiksek asinma orani degeri 10 N yiik altinda 1s1l islem gormeyen kaplama halinde
tespit edilmistir. Asinma deneyleri sonucunda yiike bagli olarak kaplanmis haliyle Ni-
P/Ni-B kaplamalarin asinma oranlari 1,15x10* mm3/m ile 3,39x10* mm?®/m arasinda
degisirken, kristalizasyon 1s1l islemi gdren numunelerde asinma oranlar1 9,69x107°
mm3/m ile 3,32x10* mm?*m arasinda degistigi tespit edilmistir. Uygulanan yiikte
%100’1ik (5N), %200’lik (7,5N) ve %300’lik (10N) artisa bagl olarak, sirasiyla
kaplamalar igin artis oranlar1; %148,61, %162,02, %342,62 olarak kaplama hali igin
tespit edilmigken, kristalizasyon 1s1l islemi sonrasi i¢in bu degerler sirastyla; %170,28,
%259,03, %349,85 olarak belirlenmistir. Burada kaplama sonrasi kristalizasyon 1sil
islemi gérmiis hal i¢in sertligin 1156 HVo,15 degeriyle maksimum diizeyde olmasi,

muhtemelen asinma oraninin en diisiik degerlere ulasmasinda etkili olmustur.
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Archard esitligi incelendiginde sertlik degeri ile asinma oraninin azalmasi yoniinde
etki ettigi goriilmektedir. Bu bakimdan bu g¢alismada elde edilen sonuglar Archard
esitligini destekler niteliktedir [67]. Ikinci sirada asinma oram sergileyen kaplama hali
icin en yiiksek asinma oranini gostererek, en diisiik sertlik degerine (763,2 + 74,9
HVo,15) sahiptir. Buradan da anlasilacagi tizere sertlik degerinin etkili oldugu
goriilmektedir. Bu durum 1s1l islemden sonra sert Nikel boriir fazlarinin olusmasindan

kaynaklandig1 diistiniilmektedir.

Bunun bir sonucu olarak, iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin aginma orani, T6 1sil
islemi gormiis AZ91D alasim malzemesine kiyasla %97,74 oraninda daha diisiik bir
degerde oldugu tespit edilmistir. E. Correa ve arkadaslarinin yapmis olduklar
calismada akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin asimmma oraninin, AZ91D alasimindan
%98,67 daha diisiik oldugunu gostermistir ve bu bilgi yaptigimiz ¢alismada elde edilen
sonuglart destekler niteliktedir (E. Correa ve ark., 2013) [61].

T6 1s1l islem gormiis AZ91D alasim altlik yiizeyi tizerine iiretilen iki katmanli Ni-P/Ni-
B kaplanan numunelerin, asinma deneyleri sonrasinda numuneye ait, optik mikroyap1

fotograflar1 ve SEM goriintiileri ve aginan yiizeyler tizerinde yapilan EDS ¢aligmalari
Sekil 8.39.-8.43.de verilmektedir.

Sekil 8.39. (a.b.c.d)’de verilen optik ve SEM mikroyap1 resimleri incelendiginde, ilk
olarak artan yiike bagli olarak iz genisliklerinin ve iz derinliklerinin artmasi sebebiyle
asinma miktarmin da arttigi goriilmektedir. Kaplamalarin karnabahar goériiniimlii
morfolojik yapisindan kaynaklanan tepe bolgelerinde siyirma etkisiyle kismi
asinmalarin oldugu, bu asmmmalarin yilikiin artistyla birlikte alt kisimlara kadar
derinlestigi gosterilmektedir. Ancak bu bolgeler asinma deneyleri sonucunda ele
alindiginda; yiike bagh olarak ilk 2,5N ve 5N yiik altinda uygulanan asinma izlerine
bakildiginda, daha yiizeysel ve daha kisa gegislere sahip izlerin meydana geldigi
goriilmektedir. Kaplama yiizeyleri 7,5N ve 10N vyiikk altinda incelendiginde,
kaplamalarin ayni sekilde mikroyapilarindan kaynaklanan tepe bolgelerde asinmalarin
oldugu, bu asinmalarin ylk artisina bagl olarak derinlestigi ve asinma izlerinin

genisledigi goriilmektedir.
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Sekil 8.40.-8.43.’de asinma yiizeylerinin EDS analizleri goriilmektedir. Bu analizlerde
goriildiigi lizere, uygulanan her bir yiike bagli olarak asinan ylizeyler lizerinde yapilan

EDS calismalarinda Nikel ve oksijen piki EDS alinan her bolgede ¢ikmaktadir.
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Sekil 8.39. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alagimi tizerine uygulanan iki katmanli Ni-P/Ni-
B kaplamanin cesitli yiikler altinda olusan agmmma izlerinin SEM ve optik mikroyap1
goriintiiler.
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Sekil 8.40. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alagimi tizerine uygulanan Ni-P/Ni-B kaplamanin

2,5 N yiik altinda A1203 bilyeye karsi asinma deneyi sonrasi alman (a) SEM mikroyap1
goriintiisi, (b-d) EDS analizleri.
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Sekil 8.41. T6 1s1l islem gormiis AZ91D magnezyum alagimi iizerine uygulanan Ni-P/Ni-B kaplamanin
5 N yiik altinda Al203 bilyeye karst aginma deneyi sonrasi alinan (a) SEM mikroyapi
goriintiisii, (b-c) EDS analizleri.
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Sekil 8.42. T6 1s1l iglem gormiis AZ91D magnezyum alagimu {izerine uygulanan Ni-P/Ni-B kaplamanin
7,5 N yiik altinda Al203 bilyeye kars1 asinma deneyi sonrasi aliman (a) SEM mikroyap1
goriintiisi, (b-c) EDS analizleri.



136

LT g g e JrL
Mew=109 Wivderw 0,005 - 409550 6254 2. =100 Window 0,005 - 40955 6549 a2

Eoan -t
W

4)

Sekil 8.43. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alagimu iizerine uygulanan Ni-P/Ni-B kaplamanin
10 N yiik altinda Al203 bilyeye kars1 asinma deneyi sonrasit alinan (a) SEM mikroyap1
goriintiisi, (b-e) EDS analizleri.

Asinma izlerinde olusan bu oksijenin varligi Ni-B kaplamanin oksidasyonuna veya
aliminanin kaplama yiizeyine sivanmasina baghidir. Ancak EDS sonuglarinda,
kaplanmis numunelerin iizerinde olusan asinma izlerinde bilyeden gecen aliiminanin
kaplama tizerine sivanmadigi tespit edilmektedir. Bu sebeple oksijenin varligini Ni-B
kaplamanin oksidasyonundan kaynaklanmaktadir. Bu durum asinma sirasinda Nikelin

oksitlenebilecegi fikrini hakim kilmaktadir.
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EDS analiz caligmalariyla desteklenen bu durum Nikel oksitin olustugunu ve bu
tabakanin kaplama yiizeylerine sivandigi tespit edilmistir. Bilye ve kaplama arasinda
stvanan Nikel oksit iki ylizey arasinda yaglayici etki gostermektedir ve bu bolgelerde
oksidatif adhesif asinmanin hakim oldugu goriilmektedir. Ancak her bir yiik
uygulamasinda, aginma izlerinde olusan ve optik goriintiilerde daha belirgin goriilen
kazinma emareleri olarak adlandirilan abrazif ¢izikler goriillmektedir (Sekil 8.39.). Bu
duruma bagli olarak kaplamalarin asinan yiizeylerinde artan yiik artisiyla birlikte
olustugu diisiiniilen abresif etkiye dayali mikro gatlaklar, kiriklar ve deleminasyona
rastlanilmamistir. Asinma deneyleri sonucunda daha ¢ok asinma yiizeylerinde olusan
mikro-abrasive ¢izikler ile adhesive bir asinma oldugunu gostermektedir. Asinma
yiizeyleri ile ilgili genel olarak, uygulanan kaplamalarin AZ91D alagim altlik
malzemesinden kalkmadig1 ve sadece tepe bolgelerinin asindigi tespit edilmistir. E.
Correa ve ark. yapmis olduklari ¢calismada AZ91D alasimi tizerine gerceklestirdikleri
akimsiz Ni-B kaplamanin, asinma deneyini ball-on disk yontemini kullanarak 6N yiik
altinda 53m kayma mesafesine karsi gerceklestirmislerdir. Bu kaplamanin asinma
yiizeyleri incelendiginde asinma sirasinda bazi nodiiller i¢in plastik deformasyonun
meydana geldigini ve asinmis yiizeylerde bulunan kiiciik partikiillerin varligr ve
bunlarin EDS analizinde Nikel oksit ve aliiminyum oksitten olustugunu belirtmektedir.
Asinma yiizeylerinde deforme olmus nodiillerin yapisi ve bazi nodiiller iizerinde
deleminasyon meydana gelmesi tipik bir abrasive aginma oldugunu gostermektedir.
Asinma izlerinde olusan oksijenin varligi ise asinmanin oksitlendigini ve tribo-

oksidasyon asimnmasinin mevcut oldugunu tespit etmislerdir.

Bu calismada ise aginma deneyleri sonucunda, bilye ve kaplama arasinda sivanan bir
Nikel oksitin olustugu ve bu durumda hékim olan asinma mekanizmasinin oksidatif
adhesif aginma oldugu goriilmektedir. E. Correa ve ark. yapmis olduklar1 ¢calismada
Nikel oksitin olusabilecegi tespit edilmis ve yaptigimiz ¢alismadaki olusan bu durumu
destekler niteliktedir [65]. Bu ¢alismada en fazla 10N yiik altinda gergeklestirilen
asimnma yiizeylerinde, tepe noktalarin mikro-abrazif olarak asindigi belirlenmistir.
Ancak bu durumda abrazif etkinin bir sonucu olarak herhangi bir deleminasyon

meydana gelmemistir.
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Bu ¢alismaya benzer yaptigimiz ¢alisma 6rneginde AZ91D alagim taban malzemesine
kaplama oncesi T6 islemi uygulayarak kaplamanin yiizeye ¢ok iyi tutunmasi

saglanabilmistir.

Boylece Asinma deneylerinde bir kusur meydana gelmeden basarili bir sekilde
gerceklestirilebilmistir. Fatemeh Madah ve arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alismada;
Ck45 geligi lizerine akimsiz Ni-B kaplama calismasinda ball-on disk yontemini
kullanarak, SN yiikk altinda ve 100 m kayma mesafesinde asinma deneyi
gerceklestirmislerdir. Bu asinma deneyi sonucunda SEM goriintiileri incelendiginde,
Ni-B kaplamanin aginma izleri tribolojik sistemde adhesif ve abrazif karakterli asinma
mekanizma kombinasyonlarinin baskin oldugunu belirtmistir. Kaplamalarin EDS
analizinde tanmimlandig1 lizere asinmis yiizeylerin bazi bolgelerinde Nikel oksit
partikiillerinin kaplama yiizeyine sivandigini ve aginma yiizeyi boyunca Nikel oksit ve
aliminyum oksit seklinde kalinti partikiilii olarak dagilmistir. SN yiik altinda
gerceklestirdigi asinma deneyinde, siirtinme katsayr degerlerinde biiyiik
dalgalanmalarin olusmasini bu partikiillerin uzaklastirilmasi sirasinda meydana
geldigini dusiiniilmektedirler. Fatemeh Madah ve arkadaslarimin varmis oldugu
sonuclar bu deneysel c¢alismayi destekler niteliktedir [62] (Fatemeh Madah ve
ark.,2016).

Sekil 8.44.-8.48. (a,b,c,d)’de verilen T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alasim yiizeyi
tizerine uygulanan iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplama sonrasi kristalizasyon 1s1l iglemi
gormiis hali olarak cesitli yiilk uygulamalar1 altinda yapilan optik mikroyap:
fotograflar1 ve SEM goriintiileri ile agian ylizeyler lizerinde yapilan EDS ¢aligmalari

verilmektedir.

Sekil 8.44.°de verilen asinma yiizeylerinin SEM ve optik mikroyap1 goriintiileri
incelendiginde; kaplamalarin ¢esitli uygulanan yiik artiglarina bagh olarak iz
geniglikleri ve iz derinliklerinin artmasi sebebiyle asmma miktarinin da arttig
gorilmektedir. Asinma izleri, kaplama halinin aginma sonrasi yiizey incelemelerine
kiyasla kristalizasyon isleminden sonra, asinma izlerinin genis oldugu goriilmektedir.

Ancak aginmalarin sadece tepe bolgeleri itibariyle aginmaya ugradigi tespit edilmistir.



139

Isil islem gormiis kaplamalarda yiikiin artmasiyla birlikte asinma yiizeylerinde agirlikli
olarak deformasyon olay1 gozlenmekte ve asinma sonunda partikiiller kaplama

tizerinden ayrilmayip daha ¢ok y1gilma seklinde kendini gostermektedir.

Bununla birlikte Sekil 8.45.-8.48.’de verilen EDS analizlerinde Nikel ve oksijen
elementlerinin varlig1 tespit edilmistir. EDS analiz ¢alismalariyla desteklenen bu
elementlerin varlig1 asinma ylizeyi tizerinde kaplama halinde de oldugu gibi, Nikel
oksitin olustugu ve kaplama yiizeyine sivanmasindan dolayr oksidatif adesif
karakterde olup, yiik artis1 ile birlikte yapisma artmaktadir. Asinma izlerinde bilyeden
gecen alliminyuma EDS analiz calismalarinda rastlanilmamistir. Bu durumda
aliminanin kaplama iizerine sivanmadig goriilmektedir. Kristalizasyon 1sil
isleminden sonra asinma yiizeylerinde, mikro-abrasif cizikler ile adhesif asinma

mekanizmalar: hakimdir.

Kaplama sonras1 kristalizasyon 1s1l islemi gérmiis hali ile kaplama halinin aginma
yiizeyleri kiyaslandiginda, 1s1l islem ile kaplama yiizeyinde sertlik artisindan dolay1
daha az asinmaya ugradig tespit edilmistir. Bu durum Sekil 8.38.’de verilen aginma
oran1 grafiginde de anlagilacagr {tizere teyit edilmistir. Ni-B kaplamalarin
kristalizasyon 1s1l isleminden sonra yiizeyi lizerinde olusan boriir fazlar1 aliimina

bilyeye kars1 yiiksek aginma direnci saglamistir.
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Sekil 8.44. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alagimi iizerine uygulanan iki katmanli Ni-P/Ni-
B kaplamanin gesitli yiikler altinda olugan aginma izlerinin 1s1l iglem sonrasi SEM ve optik
mikroyap1 goriintiileri.
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Sekil 8.45. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alagimi tizerine uygulanan Ni-P/Ni-B kaplamanin
1s1l islem sonrast 2,5 N yiik altinda Al203 bilyeye karst asinma deneyi sonrasi alinan (a)

SEM mikroyap1 goriintiisii, (b-d) EDS analizleri.
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Sekil 8.46. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alaginmu iizerine uygulanan Ni-P/Ni-B kaplamanin
1s1l islem sonras1 5 N yiik altinda Al203 bilyeye kars1 asinma deneyi sonrasi alinan (a)

SEM mikroyap1 goriintiisii, (b-c) EDS analizleri.
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Sekil 8.47. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alagimui iizerine uygulanan Ni-P/Ni-B kaplamanin
1s1l islem sonrasi 7,5 N yiik altinda A1203 bilyeye karst aginma deneyi sonrasi alinan (a)
SEM mikroyapi1 goriintiisii, (b-d) EDS analizleri.
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Sekil 8.48. T6 1s1l islem gérmiis AZ91D magnezyum alaginu iizerine uygulanan Ni-P/Ni-B kaplamanin
1s1l islem sonrast 10 N yiik altinda Al1203 bilyeye kars1 asinma deneyi sonrasi alinan (a)
SEM mikroyapi goriintiisi, (b-c) EDS analizleri.
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Literatiirde Ni-B kaplamalarin 1s1l islemden sonra iyi bir abrasif asinma dayanimi
sergiledigi birgok aragtirmada goriilmektedir (J. N. Balaraju ve ark.,2015; Véronique
Vitry ve ark.,2011). [66,67]. T.S.N. Sankara Narayanan ve ark.’nin yapmis olduklar1
asinma deneyinde, diisiik karbonlu ¢elik {izerine gergeklestirdikleri iki katmanli Ni-
P/Ni-B kaplamalar1 pin-on disk yontemini kullanarak 40N altinda aginma deneyini
gerceklestirmislerdir. Asinma izlerinde adhesif asinma mekanizmasinin hakim oldugu
ve 1s1l islemden sonra asinma oraninin kaplama haline kiyasla daha diisiik oranda
meydana geldigi tespit edilmistir. Yaptigimiz ¢alismada kristalizasyon 1s1l isleminden
sonra kaplamanin asinma ylizeylerinde adhesif aginmanin meydana gelmesi ve
kaplama haline kiyasla daha diisiik oranda aginma degeri elde edilmesi T.S.N. Sankara

Narayanan ve ark.’nin yapmis olduklar1 ¢alisma sonuglar ile benzerlik tasimaktadir

[59].

8.6. Akimsiz iki Katmanh Ni-P/Ni-B Kaplamalarin Korozyon Dayanmim
Ozelliklerinin Incelenmesi

Korozyon test calismalari, NaCl, HCl ve H3PO4 ortamlarinda gerceklestirilmistir.
Korozyon deneyleri igin, hacimce %10 HCI, %20 HsPO4 ve agirlikga %3,5 NaCl
¢ozeltileri kullanilmak iizere, ii¢ ortam tercih edilmistir. Bu ¢alismalar T6 1s1l islemi
gormiis AZ91D alasim ylizeyi iizerinde, 90°C sicaklikta ve 90 dk’lik siirede tiretilen
kaplanmis numunelere ve T6 1s1l islemi uygulanmis kaplanmamis AZ91D alagimina

NaCl ortaminda korozyon deneyleri uygulanmistir.

Korozyon testleri sonrasinda akim (I), potansiyel (E) egrileri (Tafel) ¢izilmis ve

polarizasyon parametreleri olan korozyon akimu (I, ) ve korozyon potansiyeli (E, )

verileri tespit edilmistir. U¢ ortamda gerceklestirilen deneylerde iki katmanli Ni-P/Ni-
B kaplanmis numuneler ve tek bir ortamda gerceklestirilen AZ91D altlik malzemesi
icin Sekil 8.49.-8.53.’de verilen anodik ve katodik polarizasyon egrileri ¢izilmis ve
egrilerden elde edilen korozyon degerleri Tablo 8.6.’da gosterilmektedir. Yapilan
biitiin 6l¢timlerle AZ91D magnezyum alasim ile iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplanan

numunelerinin karsilastirilmasi saglanmaistir.
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Tablo 8.4. Kaplanmamis AZ91D alasimi ve iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplanmig numunelerin korozyon
deneyleri sonucunda elde edilen korozyon potansiyeli (Ekor) ve korozyon akimi (Ikor)

degerleri.
Numuneler Korozyon Ortami L, (WA) Evor (V)
Althik
AZ91D magnezyum %3,5 NaCl 1.22x10° A -0,383V
alagimi
o . %3,5 NaCl 7.61x10° A -1,21V
To-l Raumanlt M- o410 HC 9.18x10% A 1,523V
P %20 H3PO4 1.309x10° A -0,689V
0000V
1,000V
5
“l
Y

10,00ua 100.0 uA 1,000 mA 10,00ma 100,0mA

im (A

Sekil 8.49. Agirlikca %3,5 NaCl ortaminda korozyona tabi tutulmus T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D altlik
alagiminin potansiyel-akim (Tafel) diyagramu.

- Ni-P/Ni-B-NaCl

VI(V vs, Ret)

2,000V

1,000 uA 10,00 uA 100,0 uA 1,000 mA 10,00 mA

mA

Sekil 8.50. Agirlik¢a %3,5 NaCl ortaminda korozyona tabi tutulmus T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D altlik
malzeme iizerine iki katmanli akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin potansiyel-akim (Tafel)

diyagramiu.



VIV vs, Ref)

145

2000V

-+ Ni-PINi-B-H3PO4

1000V

0000V

1,000V

10,00 uA 100,0uA 10,00 mA 100,0mA

Sekil 8.51. %20 H3PO4 iceren bir ortamda korozyona tabi tutulmus T6 1s1l islemi gormiis AZ91D altlik

VI (V vs. Rel)

malzeme tizerine iki katmanl akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin potansiyel-akim (Tafel)
diyagrami.

100V
;l'
- Ni-PINi-B-HCI ’ﬁ“"
§
5000V H
¥
’
’
.'a
.fl/'
0000V '/5
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L]
’
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‘.'
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——
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.,
2000V \1‘1‘
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’
450V
100004 1000 mé 10,00 mA 1000mA 10004
miA4)

Sekil 8.52. Hacimce %10 HCI ortaminda korozyona tabi tutulmus T6 1s1l islemi gormiis AZ91D altlik

malzeme {izerine iki katmanl akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin potansiyel-akim (Tafel)
diyagrami.
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2
| | —— AZz91D T6
1 [ | — AZ91D T6+Ni-P/Ni-B/NaCl
L AZ91D T6+Ni-P/Ni-B/H3PO3
[ | —— AZ91D T6+Ni-P/Ni-B/HCI
o -
> I
w Ml
_2 -
_3 -
_4- Ll L Laaul MR | MR | L Ll L
le-6 le-5 le-4 le-3 le-2 le-1 le+0

I, A

Sekil 8.53. Hacimce %10 HCI, %20 H3PO4 ve agirlikca %3,5 NaCl ortaminda korozyona tabi tutulmus
AZ91D alasimi ve iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin potansiyel-akim (Tafel) egrisi.

Sekil 8.49.-8.53.’de verilen polarizasyon egrileri kullanilarak yukarida verilen
grafikler i¢in tafel egimleri hesaplanmis ve. Tablo 8.6.’da ki Exor Ve lkor degerleri
verilmektedir. Bu sonuglar géz oniine alindiginda Ikor degeri ne kadar diisiik olursa

korozyon direnci o kadar yiiksek olmaktadir.

Sekil 8.53’de verilen grafikte, elde edilen degerlerin sifira yakinligi malzemenin
yiiksek korozyon dayanimina sahip oldugunu gosterir. Elde edilen veriler 1s18inda
AZ91D magnezyum alagiminin, iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamaya gore korozyon
dayanimi daha diisiiktiir. Korozyon deneyleri sonucunda, Tablo 8.6.’da degerlere
bakildiginda korozyon akimi kii¢iildiigiinde korozyona kars1 dayanimi o kadar yiiksek

olmaktadir.

Tablo 8.6.’dan ve Sekil 8.53.’den de goriildiigii iizere korozyon akimi; kaplanmamis
halde bulunan AZ91D magnezyum alasimi igin; 1.22x107° A ve altlik malzeme iizerine
olusturulan kaplama tabakalarina bagli gelisen bu degerler sirasiyla, NaCl ¢ozeltisi
icin 7.61x10° A, H3PO4 ¢ozeltisi icin 1.309x10° A ve son olarak da HCI ¢ozeltisi igin
9.18x10™* A seklinde degismektedir.

Degerlerden anlasilacagi lizere, en yiiksek korozyon dayanimi, en diisiik korozon akim

degerini veren iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin NaCl ortaminda oldugu tespit



147

edilmistir. Korozyon akimina gore degerlendirme yapildiginda, T6 1s1l islemi gormiis,

kaplama uygulanmamis AZ91D alasimina gore daha diisiik degerlerde korozyon akimi
degeri elde edilmis olup, korozyon direncinde bir artis goriilmektedir. Asidik
ortamlarda T6 1s1l islemi goren kaplanmamis AZ91D alasimi polarizasyon egrisi
verememis hemen korozyona ugramistir. Ancak, asidik ortamlar i¢in kaplanmis
AZ91D alasimi kiyaslanmayacak derecede yiiksek korozyon direnci sergileyen bir
korozyon akimina sahiptir. Fosforik asit ortaminda T6 1s1l islemi goren kaplanmamis
AZ91D alasimina yakin bir korozyon akimi sergilerken, klorik asit ortaminda oldukc¢a
yiiksek bir korozyon akimi sergilemektedir. Jun Zhang ve ark. AZ91D magnezyum
alagimi iizerine akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin, 8 saat boyunca %3,5 NaCl ortaminda
gerceklestirdikleri korozyon deneylerinde, belirlemis olduklari korozyon akim degeri
1.34x10CA-cm? dir. Yapmus oldugumuz ¢alismada AZ91D alasim iizerine iiretilen
akimsiz Ni-P/Ni-B kaplamanin %3,5 NaCl ortaminda gerceklestirilen korozyon
deneyinde elde edilen korozyon akimi 7.61x10® nA’dir. Jun Zhang ve ark.’nin yapmis
olduklar1 ¢aligmada tespit edilen korozyon akim degerleri ile yapmis oldugumuz
calismada elde edilen korozyon akim degerlerinin 10® mertebelerinde olmasi,

yaptigimiz ¢alismay1 destekler niteliktedir [70].

Eor korozyon potansiyel degerleri incelendiginde, altlik malzeme tizerine iiretilen Ni-

P/Ni-B kaplamalar korozyon potansiyelini diisiirmektedir. Asidik ve tuzlu ortamda
korozyon deneyleri gergeklestirilen kaplama numunelerinin potansiyel degeri, altlik
malzemeye kiyasla daha diisiik degerler elde edilmistir. Ancak Ni-P/Ni-B
kaplamalarin, AZ91D magnezyum alasiminin asidik ortamdaki potansiyel degerini
diisiik oranlarda diistirmekle birlikte, althk malzemenin korozyon dayanimim
arttirmaya yonelik bir etkisinin oldugu s6z konusudur. T. Beldjoudi ve ark. %5 NaCl
ortaminda gerceklestirdikleri korozyon deneylerinde AZ91D T6 magnezyum alasim
malzemesinin korozyon potansiyel degeri Exor’'u —1.60 = 0.01 V olarak belirlenmistir.
Bu ¢alismada %3,5 NaCl ortaminda korozyon deneyine tabi tutulan AZ91D alagiminin
korozyon potansiyel degerinin 1,523 V oldugu tespit edilmistir. T. Beldjoudi ve ark.
yapmis olduklar1 korozyon deneyi sonuclari ile yaptifimiz calismay1 destekler
nitelitedir [68]. Fosforik asit ortaminda kaplanmis malzemenin Ecorr degeri-0.383V

iken, klorik asit ortaminda bu deger -1,21V olarak tespit edilmistir.
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W.X. Zhang ve arkadaslarmin yapmis olduklar1 ¢alismada AZ91D magnezyum
alasimu tizerine iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplama tiretmislerdir. Bu kaplama numuneleri
%3 NaCl ortaminda gergeklestirdikleri korozyon deneylerinden sonra elde ettikleri
korozyon potansiyel degeri Ecorr -1,016V olarak tespit edilmistir. Bu c¢alismada
calismada 93,5 NaCl ortaminda gerceklestirilen korozyon deneyi sonucunda,
kaplama numunelerinin min. korozyon potansiyel degeri Ekor -1,21V olarak tespit
edilmistir. W.X. Zhang ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 ¢alisma ile yaptigimiz
caligmada elde edilen korozyon potansiyel degeri Ekor’u destekler niteliktedir [57].

Agirlikca %3,5 NaCl ve hacimce %20 H3:POs, %10 HCI olarak ii¢ ortamda
gerceklestirilen deneylerde, T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D magnezyum alagimi iizerine
iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplanmis numuneler ve sadece NaCl ortaminda
gerceklestirilen, AZ91D althk malzemesinin korozyon ¢aligmalari sonucunda
yiizeylerinde meydana gelen mikroyap1 degisimleri ve element analizleri, SEM-EDS
incelemeleri ile yapilmistir. Yapilan SEM ve EDS calismalar1 Tablo 8.7.’de ve Sekil
8.54.-8.57.”de verilmektedir.

Tablo 8.7. T6 1s1l islemi géormiis AZ91D magnezyum alagimi ve iizerine iki katmanl
Ni-P/Ni-B kaplama tabakalarini barindiran numunelerin, a) AZ91D Magnezyum
alagimi agirlikca %3,5 NaCl ortaminda b) Kaplanmis agirlikca %3,5 NaCl ortaminda
¢)Kaplanmig numuneler hacimce %20 H3PO4 ortaminda d) Kaplanmis numunelerin

hacimce %10 HCI ortaminda korozyon deneyleri sonrast SEM mikroyapi1 incelemeleri
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SEM Gortintiileri

HCINI-P/Ni<B
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Sekil 8.54. Kaplanmamig AZ91D alagimin agirlikga %3,5 NaCl ortaminda korozyon sonrasi (a) SEM
goriintiisi, (b-¢) bol

gelere gore EDS analizleri.
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Sekil 8.55. T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasimi yiizeyi lizerine iki katmanl Ni-P/Ni-B kaplanmig
numunelerin agirlik¢a %3,5 NaCl ortaminda (a) SEM goriintiisii, (b-¢) bolgelere gore EDS

analizleri.

Sekil 8.56. T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alagim ylizeyi lizerine iki katmanh Ni-P/Ni-B kaplanmig
numunelerin hacimce %20 H3PO4 ortaminda (a) SEM goriintiisii, (b-c) bolgelere gére EDS

analizleri.
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Sekil 8.57. T6 1sil islemi gérmiis AZ91D alagimi yiizeyi {izerine iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplanmig
numunelerin hacimce %10 HCI ortaminda (a) SEM goriintiisii, (b-d) boélgelere gére EDS
analizleri.

Tablo 8.7. (a)’da goriildigii tizere, T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D Magnezyum
alasiminin SEM mikroyapi1 incelemelerinde, NaCl ortaminda yiizey iizerinde bolgesel
olarak ¢oziinmelerin meydana geldigi tespit edilmistir. Korozyon reaksiyonuyla
yiizeyde Mg(OH)2’in kimyasal ¢oziinmesiyle ve Cl- iyonlarinin da yiizeye temas
etmesiyle reaksiyonlarin ayni anda meydana geldigi goriilmektedir. Genellikle yiiksek
konsantrasyonlu NaCl ¢ozeltilerinde, metal-hidroksit-kloriir kompleks bilesikleri bir
araya gelmektedir ve Mg(OH)2’in ¢oziinmesiyle, Mg daha kolay anodik ¢dziinmeye
ugramaktadir [69]. T6 1s1l islemi gormiis AZ91D magnezyum alagimi yiizeyi tizerinde
CI iyonlarinin saldirisina karst herhangi bir koruyucu film olmadigindan, yiizeyde
kolaylikla korozyon hasar1 meydana geldigi goriilmektedir. Bunun yaninda korozyon

hasarinin ¢ogunlugunun B fazi etrafinda olustugu tespit edilmistir. Ayrica, AZ91D
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magnezyum alasiminin bolgesel olarak siireksizlik gosteren mikroyapisindan dolayi 8
fazi1, korozyon hasarinin yayilmasina karsilik, katodik olarak hareket etmektedir.

Sekil 8.54.’de gosterilen EDS analizinden de anlagilacag iizere Mg, O ve Cl pikleri
gorilmektedir. T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D magnezyum alasiminin yiizeyi iizerinde

korozyon iiriinii olarak Mg(OH).’in olusumu s6z konusudur.

Tablo 8.7. (b) *de agirlik¢a %3,5 NaCl ortaminda korozyon deneyleri gergeklestirilen
iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin SEM mikroyap1 incelemeleri sonucunda,
korozyon boélgelerinde yer yer kiiciik boyutlu oyuklara rastlanmaktadir. Bu durumun
sebebi olarak kaplamanin belirli bir potansiyel araliginda pasif filminin bozuldugu ve
en dis katmanda bulunan Ni-B kaplamaninda kolaylikla korozyona ugrayarak,
yiizeyde oyuk seklinde noktasal ilerledigi goriilmektedir. Bu durumda Ni-P tabakasina
kadar temas ettiginde iiniform bir yayilma gosterdigi anlasiimaktadir. Sekil 8.55.’de
gosterilen EDS analizlerinde Ni, Mg, O ve Cl pikleri gorilmektedir. EDS analizlerinde
Mg ve O piklerinin goriilmesi, kaplama tabakasinin korozyona ugrayan bolgelerinde
gbzenekli bir yapmin olusmasi sonucunda altlik malzemenin agiga ¢ikmasi durumu
s0z konusudur. Ancak yine de korozyon akimindan anlasilacag: lizere kaplamanin
AZ91D magnezyum alasiminin korozyon dayanimini arttirdigi anlasilmaktadir. Jun
Zhang ve ark. AZ91D magnezyum alasimi {izerine gergeklestirdikleri iki katmanli Ni-
P/Ni-B kaplamanin NaCl ortaminda gergeklestirdikleri korozyon deneyleri
sonucunda, kaplamanin yiizey morfolojisinde Ni-B tabakasi iizerinde korozyon
oyuklarinin meydana geldigi ve Ni-P tabakasina kadar ilerlemesi sonucu korozyona
ugramasina sebebiyet verdigini tespit etmislerdir. Bu durumun korozyon dayanimini
azalttigr belirlenmistir. Bu ¢alismada NaCl ortaminda Ni-B tabakasinda korozyon
oyuklarmm meydana geldigi ve bu durumun Ni-P tabakasina kadar ulagmasi
sonucunda korozyon dayanimini azalttig1 goriilmektedir. Jun Zhang ve ark. nin yapmais

olduklari, calismamizi destekler niteliktedir [70].

Tablo 8.7. (c)- (d)’de iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamanin %20 H3PQO4, %10 HCI olarak
asidik ortamlarda gergeklesen korozyon deneyleri sonucunda SEM mikroyapi
incelemelerine gore; %20 HaPO4 asidik ortamda kaplamanin diisiik miktarlarda, oyuk

seklinde noktasal olarak gerceklesen korozyon bdlgelerinin olustugu, %10 HCI
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ortaminda ise korozyonun ¢izgisel olarak ilerledigi goriilmektedir. Bunun yaninda
asidik ortamlarda korozyona ugrayan bolgelerin kaplama tabakasinin bozulmasina yol
acarak, AZ91D magnezyum alasimina temas etmesi s6z konusu olmaktadir. Sekil
8.56.’da korozyon deneyinin %20 H3POs asidik ortamindaki EDS analiz sonuglarina
gore, P, Ni, O, Tl ve Mg pikleri goriilmektedir. Sekil 8.57.’de %10 HCI ortaminda
gerceklesen korozyon deneyleri sonucunda, EDS analizi incelendiginde Ni, O, CI, Tl
ve Mg pikleri gosterilmektedir. Asidik ortamdaki korozyon deneyleri sirasinda altlik
malzeme {izerinde, Ni-P/Ni-B kaplama tabakasi numune {izerindeki varligini
stirdiirerek altlik malzemeyi korozyona karsi korumaya devam ettigi goriilmektedir.
W.X. Zhang ve ark. nin yapmis olduklar1 ¢aligmada AZ91D magnezyum alagimi
tizerine gerceklestirdikleri Ni-P/Ni-B kaplamanin, %10 HCI ortaminda korozyon
deneyleri yapilmistir. Korozyon testlerinin sonuglarina gore, Ni-B tabakasinin
korozyon dayaniminin Ni-P tabakasindan daha diisiik oldugu ve korozyon bolgelerinin
oyuk seklinde meydana geldigi anlagilmaktadir. Yaptigimiz ¢alismada da %10 HCI
ortaminda Ni-B tabakasinin korozyon dayaniminin diisiik oldugu ve yiizey iizerinde
oyuk seklinde korozyon bolgelerinin olustugu goriilmektedir. W.X. Zhang ve ark. nin
yapmig olduklar1 c¢alisma, asidik ortamda gerceklestirdigimiz korozyon deney

sonuglarini destekler niteliktedir [57].



BOLUM 9. DEGERLENDIRME VE GENEL SONUCLAR

Bu ¢alismada akimsiz iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamasi olusturulmus numunelerin

karakterizasyonu sonucunda asagidaki sonuclar elde edilmistir.

Bu ¢alisma kapsaminda, kaplanmasi zor olan AZ91D magnezyum alasimi iizerine ilk
olarak akimsiz Ni-P kaplamasi olusturulmus ve daha sonra Ni-B kaplama islemi
uygulanmistir. Burada altlik malzeme tizerinde kaplamanin etkisini gormek amaciyla
hem dokiim AZ91D alagimi hem de T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasim1 olmak tizere
iki tiir altlik malzeme yiizeyine kaplama islemi gerceklestirilmistir. Iki katmanli olarak
gerceklestirilen Ni-P/Ni-B kaplamanin {izerinde siire ve sicakligin etkilerini incelemek
amactyla ti¢ farkli sicaklik ve ii¢ farkli siire parametreleri dikkate alinarak iiretilmistir.
Bu elde edilen kaplamalarin 6zellikleri ile banyoda kullanilan kimyasallarin miktari
ve calisilabilirligi literatiirdeki degerlerle karsilastirilarak dogrulama yapilmistir.
Yapilan incelemeler sonucunda her iki altlik tiirii olan AZ91D alasim yiizeyinin
tizerinde iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin elde edilebilirligi goriilmiistiir. Elde
edilen kaplamalar icerisinde, T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alagim ylizeyinde tiretilen
kaplamalarin daha kompakt ve althlk malzeme ile iyi bir uyum sagladig
gozlemlenmistir. Dokiim AZ91D alasim yiizeyi iizerine iiretilen kaplamalarin ise cok
homojen bir yapinin elde edilemedigi, ancak altlik malzeme ile uyumuna bakildiginda
bolgesel kesiklikler gostermekle birlikte Ni-P tabakasi ile Ni-B tabakasi arasinda yine

de iyi bir mekanik baglanma tespit edilmistir.

Yiizeyde olusan kaplamanin kalinlig1 ve morfolojik yapisi, althk malzeme tiiriine,
kaplama siiresine ve sicakligina bagl olarak farklilik gosterdigi belirlenmistir. Bu
dogrultuda artan sicaklik ve siire ile birlikte kaplama kalinliginda artis meydana
gelmistir. Yapilan incelemelerde en homojen ve ideal kalinlikta tabakalarin elde

edildigi parametre 90dk ve 90°C sicakliktir. Taramali elektron mikroskobunda (SEM)
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yapilan gézlem sonucunda en yiiksek kaplama kalinlig1 olarak dokiim AZ91D alasim
yiizeyi iizerine iiretilen kaplamada 33,4+2,6 um, T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alasim

yiizeyine tiretilen kaplamada ise 35+3,6 um seviyesine ulagilmstir.

Iki katmanl iiretilen Ni-P/Ni-B kaplama 6rneklerinin 1s1l islem gormiis (350 °C’de 1
sa) haline bakildiginda meydana gelen piklerde Ni tamamen kristalin bir fazda olup,
bunun yaninda NizB ve Ni2B fazlar1 da tespit edilmistir. XRD cihazi ile elde edilen
sonuglardan yola cikilarak, 1s1l islem oncesinde amorf yapida bulunan kaplamanin

kristalin bir yapiya doniistiigii sonucuna varilmistir.

Yiizey piirlizliliigli ¢alismalarinda, ortalama yiizey piirlizliiliigii degerinin (Ra) en
diisiik seviyede T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasim altlik iizerine 90°C sicaklik ve
90 dk stirelerde tiretilen kaplamada oldugu gozlenmistir. T6 1s1l iglemi gérmiis AZ91D
alasim altlik {izerine iiretilen kaplama, dokiim AZ91D alagim yiizeyine iiretilen

kaplamaya kiyasla daha diisiikk Ra degerleri elde edilmistir.

Hem dokiim, hem de T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alasimi ylizeylerine liretilen iki
katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarin sertlik degerleri kiyaslandiginda, her iki kaplama
orneginde de en yiiksek sertlik 90°C sicaklik ve 90 dk siirelerde gozlenmistir. Farkli
sicaklik ve siire parametreleriyle gerceklestirilen deneyler sonucunda her iki altlik tiirti
tizerinde iiretilen kaplamalari, sicaklik ve siirenin artisina bagli olarak sertlik
degerlerinin arttig1 gozlenmistir. Dokiim AZ91D alasim yiizeyine tiretilen kaplamada
ortalama en yiiksek deger olarak 698 + 31,7 HVo,15 goriiliirken, T6 1s1l islemi gérmiis
AZ91D alasim ylizeyine iiretilen kaplamada ise 763,2 + 74,9 sertlik degerlerine
ulagilmistir. Bu incelemeler dogrultusunda T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alasimi
yiizeyine lretilen kaplamalar, dokiim AZ91D alasim yiizeyine lretilen kaplamalara
kiyasla, kalinlik artisinda daha yiiksek degerler elde edildigi gibi benzer bir sekilde
sertlik degerlerinde de beklenen artis elde edilmistir. Hem dokiim hem de T6 1s1l islemi
gormiis AZ91D alagimi yiizeyine iiretilen kaplamalar i¢in, 350 °C sicaklikta 1 saat siire
ile tutulan 1s1l islem sonrasi elde edilen en yiiksek sertlik degerleri sirasiyla ortalama
1109,4 = 74,4 HVo,15 ve 1156,8 + 94,4 olarak elde edilmistir. Bu numunelerin kaplama

hallerine kiyasla 1s1l islem sonrasinda kaplama sertliklerinde daha yiiksek degerler elde
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edilmistir. Bunun sebebi su sekildedir; kaplama yapisinda Ni2B ve NisB c¢okelti

fazlarinin etkisi olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

Yapilan aginma deneyleri sonucunda; T6 1s1l islemi gormiis AZ91D alasim ylizeyine
tiretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalar ve bu kaplamalarin 1s1l islem sonrasi olarak
bakildiginda, sabit hiz ve kayma mesafesinde, uygulanan yiiklerin artigsina bagli olarak
sirtinme katsayisinda artis gozlenmistir. AlOs bilye ile uygulanan asinma
deneylerinde, kaplama sonrasi 1sil islem gérmiis numunelerin siirtinme katsayi
degerlerinin, kaplama numunelerine oranla kiiclik miktarda artiglar gosterdigi
goriilmektedir. En diisiik siirtiinme katsayr degerine 2,5 N yiik altinda 1s1l islem
uygulanmamis olan iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamali numunede rastlanmistir. En
yiiksek siirtiinme katsayr degerine ise 10 N yiik altinda kaplama sonras1 1s1l islem
gbrmiis numunede tespit edilmistir. Ancak tiim bu veriler 1s18inda hem kaplama, hem
de kaplama sonrasi 1s1l iglemli numunelerin asinma oranlarina bakildiginda aym
sekilde artan yiik artigina bagli olarak asinma oranmnin da artis gosterdigi
goriilmektedir. Kaplama sonrasi 1s1l islem gérmiis numunelerin asinma orani, kaplama
numunelerine kiyasla daha diistik degerlere sahip olduklar tespit edilmistir. Kaplama
sonrast 1s1l iglem gérmiis numunenin, 2,5 N yiik altinda en diisiik asinma oranina sahip
oldugu ve asinmaya karsi en direngli numune oldugu belirlenmistir. Akimsiz olarak
tiretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalara 1sil islem uygulamasinin, aginma

ozellikleri tizerindeki olumlu etkisi sonuglarda agikc¢a goriilmektedir.

Asmma testi sonucunda; iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamali numunelerin kaplanmig
hali ve kaplama sonrasi 1s1l gérmiis hali olmak iizere 10° mm®/m iken, T6 1s1l islemi
gdrmiis AZ91D alasgiminin kaplamasiz hali ise 102 mm3m mertebesinde olup,
kaplama numunelerinin daha diisiik asinma orani sergiledigi tespit edilmistir. Kaplama

islemi sonucunda AZ91D alagiminin aginma dayaniminin artmasi saglanmaktadir.

Asinma testine gore hem kaplanmis, hem de kaplama sonrasi 1s1l islemi gérmiis olan
numunelerde olusan asinma izi kalinliklarinin artan yiikk ile birlikte arttigi

gozlenmektedir. Asinma izlerinde mikro-abrazif, oksidatif ve adhesif asinma
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mekanizmalariin etkin oldugu gézlemlenmistir. Asinma izlerinde herhangi bir yiizey

catlaklarinin olusumu goriilmemektedir.

Sonug olarak, hem dokiim, hem de T6 1s1l islemi gérmiis AZ91D alasimi yiizeyine
tiretilmesi zor olan iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalar i¢in banyo parametreleri
gelistirilmistir. Ilgili banyo parametreleri kullanilarak AZ91D alasimi iizerine
kaplamalar basarili bir sekilde iiretilmesi saglanmistir. Deneysel ¢alisma siirecinde
kaplamalar tizerinde gergeklestirilen testler neticesinde; 1s1l islemin asinma 6zellikleri
lizerinde etkin oldugu ve uygulanan yiike bagl olarak, bu kaplamanin 10° mm?3/m
mertebelerinde en yiiksek asinma direncine sahip oldugu gézlemlenmistir. Asinmaya
bagli olarak kaplamalar iizerinde olusan iz derinliklerine bakildigi zaman 1s1l islem

sonrasinda daha diisiik oranlarda karsimiza ¢ikmaktadir.

AZ91D alasimi lizerine tretilen iki katmanli Ni-P/Ni-B kaplamalarda korozyon
ozellikleri ile asinma 6zelliklerini ayn1 anda iyilestirmenin miimkiin olmadig: tespit
edilmistir. Kaplama numunelerinin NaCl, HCI ve H2SO4 ortamlarinda gergeklestirilen
korozyon deneyleri sonucunda, kaplamalarin AZ91D magnezyum alasiminin direncini
arttirdig1 tespit edilmistir. En yiliksek korozif koruma, kaplanmis halde bulunan
AZ91D magnezyum alasiminin NaCl ortaminda uygulanan korozyon deneylerinde

elde edilmistir.

9.1. Oneriler

- Ni-P/Ni-B kaplamalarin korozyona kars1 gosterdikleri dayanimi incelemek i¢in
farkli korozif ortamlar denenebilir.

- Kaplamalar farkli sicaklik ve siirelerde, banyo bilesenleri degistirilerek
incelenebilir.

- Ni-P/Ni-B kaplamalara farkli bilesimler eklenerek fiziksel ve mekanik
ozelliklerinin iyilestirilmesi saglanabilir.

- Ni-P/Ni-B kaplamalar, farkli iki banyoda gergeklestirilmistir. Bu kaplamalar

Ni-B-P olarak alasimlandirilarak da ayni1 banyoda incelenmesi olabilir.
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Kaplamalara uygulanan asinma deneyleri farkli ortam kosullarinda (sulu, yagli,
kuru), farkli hiz ve yiiklerde test edilebilir.

Numuneler sadece 350°C sicaklikta 1s1l isleme tabi tutulmus olup, mekanik
ozellikleri incelenmistir. Bunun yaninda 1sil islem sicakligi degistirilerek

kaplamalarin mekanik 6zellikleri {izerine etkileri incelenebilir.
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