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OZET

Anahtar Kelimeler: Elektrolitik kompozit kaplama,amo MMK, SiC partikil
dagilhimi, sertlik, ginma

Bu calsmada; Ni/SIC metal matrisli kompozit kaplamalar,na<iC partikiller
iceren gelktirilmis bir watt’s tipi kaplama banyosu kullanilarakgdo akim kaplama
yontemiyle elde edilngtir. SiC nano partikil miktari ve ylzey aktif maddektari
parametrelerinin optimize edilerek aglomere olmane yuksek hacim oranh Ni
kaplamalarin elde edilmesi hedeflestini Ni kaplamalar dgik ylzey sertfiine
sahip olduklari icin, bu uygulamayla; kaliplar, nakar ve otomobiller ile mikro
aygitlarin farkh parcalarina yeni malzemeglamasi hedef alinrgiir. Ortalama
boyutu 0,1-1 um olan SiC partikuller celik altliklazerine Ni matris ile birlikte
biriktirilmi stir. Kaplamalarin karakterizasyonu taramali elektroikroskobu (SEM)
ve X ini difraksiyonu (XRD) imkanlari kullanilarak geidestirilmistir. Uretilen
kaplamalarin sergii Ni matris icerisindeki partikil hacmine glaolarak 338-571 Hv
arasinda olgulmgitr. Yizey aktif maddelerin zeta potansiyeline stkNi matris
icerisindeki SiC partikillerinin biriktirilmesi vedagilimina etkileri incelennstir.
Kaplama tabakasinda artan SiC partikil miktaragilema dayaniminin arg, ancak
yuzey aktif madde miktarinin 300 mg/l Uzerinde damalurumunda difitigu
anlaiimistir.
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PROPERTIES OF NANO SiC PARTICLE REINFORCED
NICKEL COMPOSITES BY ELECTROCODEPOSITION

SUMMARY

Keywords: Electrocodeposition, hardness, nano MIg&@ticle distribution, process
optimization, wear

In the present work, Ni/SiC metal matrix compoghMMC) coatings were prepared

from a modified Watt's type electrolyte containingno-SiC particles by direct

current (DC) plating method. It was aimed to depebptimum process parameters
of SiC content, and surfactant quantity for obtagnnon-agglomerated and high
volume of ceramic particles in the deposited NinmaSince Ni coatings have low

surface hardness, this application is thought twide new materials for dies, tools
and different parts for automobiles and microdevic8iC nano particles with

average particle size of 0,1-1 um were co-deposiiigtal nickel matrix on the steel

substrates. The characterization of the coatingsimaeestigated by scanning electron
microscopy (SEM) and X-ray diffraction (XRD) fadiés. The hardness of the
resultant coatings was also measured and found 838 — 571 Hv depending on the
particle volume in the Ni matrix. The effects otthurfactant on the zeta potential,
co-deposition and distribution of SIiC particlesnitckel matrix were investigated.

The wear resistance was found to increase witheasing particle content at the
deposited layer, however increasing surfactant ragiyond 300 mg/l was fount to
reveal inverse effect.
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BOLUM 1. GiRis

Gunumuzde 6zellikle otomotiv, uzay, denizcilik, dgmlu tasimacilgl ve spor
malzemeleri gibi endustriyel sanayi alanlarinirgigunda, kompozit malzemelerin
geleneksel malzemelerin yerine kullanimlar gurtigee artarak devam etmektedir.
Bu artsin nedeni olarak kompozit malzemelerin,sidki 6zgul & rliklarina kasi
sergiledikleri mikemmel dayanim 6zellikleri gostgilir. Bunun yaninda istenilen
dayanim ozelliklerinde farkli kombinasyonlar datilebilmeleri, yorulma, tokluk ve
yiksek sicakliklarda gostergniolduklari dayanim o6zellikleri ile oksidasyon ve
asinma dayanimlarinin yiksek olmasi gibi nedenlerkdenpozitlerin kullanim

alanlarinin ary nedeni olarak sdylenebilir [1].

Kompozit malzemelerin mikron altinda (10m) homojen olmayan bigekilde
hazirlanmasi nanokompozit malzeme olarak isimldndigtir. Nanokompozit
malzemelerle, malzemelerin mekanik 6zellikleri, ikbptelektriksel, manyetik ve
kimyasal 0©zellikleri gibi bircok fonksiyonel 06zelln diger malzemelerde

gorulmeyen bigekilde iyilestiriimesi ve gelgtiriilmesi amaclanngtir [2].

Dunya ekonomisinde metal kullaniminin @rta paralel olarak, bu metallerin tahrip
olma tehlikesi de artmaktadir. Modern yilizey tekjsiloin esas amaci; endustriyel,
tasima ve servis arag¢ gereglerinin dmrunu arttirmak bumlara uygun olarak

dekoratif ve fonksiyonel kaplamalar sunmaktir.

Kaplama teknolojilerinde bu ylzden son yillarda lihizir gelisme meydana
gelmistir. Bunun tek nedeni ise kaplamalarin malzeme likdsiine kazandirdi

fonksiyonel ustunluklerdir. Pratikte bu amag igitket buyik kullanim alanina
sahiptir. Guinimuzde nikel kaplama modern ylzey d&kisinin en ¢ok kullanilan

proseslerinden biri haline gelstir [3].



Elektrolitik metal kaplama banyolarindan akim gésiek elde edilen elektrolitik
nikel kaplamalar 19. yuzyildan beri metal yizeylekorozyondan korumak veya

onlara dekoratif ve mihendislik 6zellikleri kazamdak amaciyla kullaniimaktadir

[4].

Kompozit kaplama 1962'de Grazon tarafindan litexdelilk bahsi gecginden
gunumuize kadar iyice ggirilmistir. Bu tlr kaplamalar yiksek hizli oksi-yakit
(HVOF) termal puskirtme, plazma puskirtme, lazegigdirme, sicak izostatik
presleme, fiziksel ve kimyasal buhar biriktirme {&mlerinden bir veya birkacginin
kombinasyonueklindeki tekniklerle tretilebilmektedirler [5]. Kopozit kaplamalar
metallerin @ainma direnci, korozyon direnci, sertlik, yiksekadick dayanimi gibi

Ozelliklerini gelstirmek icin yapilmaktadir.

Elektrolitik yontemle kompozit kaplama uretimi sgirmi yilda gelktirilmis olup
mikron veya nano boyutlardaki partikillerin bir kama cozeltisine ilave edilip, bu
partikillerin katotta alam ya da metal matriks ile birlikte cokturilmese ielde
edilir [5, 6].

Al;03, SkENy4, SIC, CeQ, CrO3, B4,C, M0S, ZrO,, TiO,, WC vb. iceren seramik
tozlarin kullanildgl literatirde ifade edilmektedir [3-7]. Bunlarin [lanimindaki
genel amac¢ kaplamanin fiziksel ve mekanik bircolelldderinin 6nemli sekilde
iyilestiriimesidir. ilaveten poli tetra flor etilen (PTFE) ve poli etilgPE) gibi
polimer partikulleri de surtinme katsayisini azakmsuretiyle kompozit ylzeyini

yapskan olmayan hale getirmek icinde kullaniimaktadir [



BOLUM 2. KOMPOZ IT MALZEMELER

Son yillardaki gelimelere bakarak kompozit malzemelerin kullanimlarimizia

yayginlagtigini ve bu hizin giderek artggalr séylemek mumkin gdzukmektedir.

Bu gelsime neden kompozit malzemelerin yiksek dayaniguptuk ve yiksek
elastik moduli/ygunluk oranidir. Bu nedenle de spesifik uygulamanlatanda

kullanimlari hizla artmaktadir.

Kompozit Malzemeler
1. sekil velveya kimyasal bikemleri farkli,
2. birbiri icerisinde pratik olarak ¢6ztinmeyen,
3. iki veya daha fazla sayida makrolggain

kombinasyonudur.

Kompozit malzeme: Matris + Takviye elemani

Matris fazinin temel gorevi, takviye elemanlarinr brada tutmak ve garidan

malzemeye uygulanan yukleri takviye elemanlariaagfer etmektir.

Takviye elemaninin temel fonksiyonu ise gelen yt&imak ve matrisin rijitlik ve
dayanimini arttirmaktir [8,9].

Kompozit malzemeler,

Kullanilan matris malzemesine gore:
4. Metal matrisli kompozitler (MMK)
5. Polimer matrisli kompozitler (PMK)

6. Seramik matrisli kompozitler (SMK)



7.

Karbon-Karbon kompozitler

Takviye elemanlarinigekline gore:

1.

Sekil 5.1 Takviye elemanlaringekline gére kompozitler [8]

2.1. Metal matrisli kompozit malzemeler

Fiber takviyeli kompozitler,

2. Partikdl takviyeli kompozitler,
3.
4

. Tabakali kompozitler.

Levhasal kompozitler,

Fiber Takviyeli Kompozit

Tabakali Kompozit

Metal Matriksli Kompozit (MMK) malzemeler, geneld&i bilesenden meydana

gelmektedirler. Bunlardan biri metal matriks (geleebir metal alamidir), digeri

takviye malzemesidir (genel olarak bir metallersatalesik, bir oksit, karbir veya bir
nitrr) [20].

Metal matriksli kompozitler, 0Ozellikle oksitli omalarda ve yuksek sicaklik

uygulamalarinda tstin 6zellik gosterirler.

Aliminyum, Magnezyum, Titanyum, Demir, Nikel, Tutgs ve bunlarin atamlari

ile bazi stper atamlar matriks malzemesi olarak kullanilan en yaygetallerdir.



Takviye olarak kullanilan malzemeler ise; surektief, kisa fiber, whisker veya
partiktl seklinde Uretilen, orgen; bor, karbon, silisyum karbir ve alimina gibi

seramikler veya celik, tungsten gibi bazi tellerdir

MMK malzemeler hakkinda bilgiler daha eski yilladayanmasina gmen, bu
malzemelerin kullanimlari son yillarda yayggmastir. MMK malzemelerin
yerlerine kullanildiklari metal ve gier bazi malzemelere gore avantajlari vardir [10].
Bunlar gagidaki gibi siralamak mamkunddr;

1. Yuksek elastik modile sahiptirler,

2. Yuksek sicakliklarda ¢ahbilirler,

3. Yuksek mukavemet (cekme, basm@anea, sirinme ve kayma) gosterirler,

4. Dusuk yogunluk deserleri verirler,

5. Metallerin suineklik ve tokluk, seramiklerin yuksekukavemet ve yuksek
modul 6zelliklerini birlgtirirler,

6. Tekrar Uretilebilir mikroyapi ve 6zelliklere sahiter,
7. Sicaklik dgisikliklerine veya termakoka kagl disik hassasiyet gosterirler,

8. Yuksek yuzey dayaniklgi ve ylzey alglarina kagi disik hassasiyete
sahiptirler,

9. Yiuksek elektrik ve termal iletkenlik 6zellikleri nmeuttur.



BOLUM 3. NANO METAL MATR ISLI KOMPOZIT
MALZEMLER

Nanokompozit malzemeler makroskobik boyuttaki bialzeme icerisine nano
partiktllerin ilavesiyle olgmustur. Nanoteknoloji ile bu alan giderek buyime
gOstermgtir.  Nanopartikillerin - matris icerisine eklenmeslyl 06zelliklerin
nanokompozitlerde o6nemli birsekilde arttgi gozlenmgtir. Ornezin  karbon
nanotuplerin ilavesiyle elektriksel ve termal ilethik 6zelligi gelismistir. Farkl
nanopartikillerle optik 6zellik, dielektrik Ozelli veya sertlik, mukavemet gibi
mekanik Ozelliklerin gefimesi de sglanabilir. Genellikle nanocisim proses boyunca

matris icerisine disperse olur [11].

Metal nano-kristal matris icine nano boyutlu sedamartiktller yada fiberler iceren
nanokompozit malzemeler son vyillarda siklikla gkhaya balanmstir [12-14].

Metal matrisli nanokompozitler (MMNC) genmatris (aliminyum, titanyum, bakir,
nikel ve demir vb.) ve ikinci faz partikil (bortrlekarburler, nitrirler, oksitler vb.)
aralginda Uretilebilmektedirler. Stabil nanoboyutlu seila takviyeler nedeniyle

MMNC'’ler mikemmel mekanik 6zellikler sergilerler.

MMNC, sert seramik takviyelerin siinek bir metal aeglgim matris icerisine ilave
edildigi bir malzeme cgdidir. MMNC’ler, kayma ve basma icin daha ylksek
mukavemete ve yuksek servis sicaklik kapasitesiole agan metalik 6zellikler
(stineklik, tokluk) ile seramik karakteristikleri i(ysek mukavemet ve modiuil)

kombine ederler.

Sureksiz takviye iceren MMNC ailesi partikillerskerler ve kisa fiberleri icerir.
Son zamanlarda, MMNC'lerin bu sinifi 6nemli Odlgudegi ¢ekmistir, bunun
nedenleri ise; (a) od#li takviye tiplerinin kasgilanabilir maliyetlerde elde

edilebilmesi, (b) tekrar Gretilebilir mikroyap! v@zellikler sglayan caitli proses



yontemlerinin bgarili bir sekilde gelgmis olmasi ve (c) bu kompozitleri tretebilmek
icin standart veya standarda yakin metdme metotlarinin vaghdir. Partikdl
takviyeli kolay uretim, daha dik maliyet ve izotropik 6zellikleri nedeniyle ki
gormektedirler. Geleneksel olarak, sireksiz takviyjy¢dMNC’ler toz metalurjisi,
sprey kaplama, mekanik alemlama (MA), ve cgtli dokim teknikleri gibi csitli
yontemlerle Uretilebilmektedirler. Butin bu tekmklseramik takviyelerin ergimi
veya toz formdaki metal matrise ilavesine daya@eleneksel MMNC'ler icin,
takviye fazlari kompozit Uretiminden once ayricaziianir. Bu acidan, takviye
fazinin boyutu bgangig toz boyutu ile sinirlidir. Ustesinden gelesingereken der
engeller ise, takviye ile matris arasindaki araylreaksiyonlarl ve takviyelerin

ylzey yapisi nedeniyle matris ile takviye arasimdakif islatilabilirliktir.

MMNC malzemelerin 6zelliklerinin matris-takviye af&eyinin dgasi kadar
takviyelerin boyutu ve hacim orani tarafindan kohtedildigi iyi bilinmektedir.
Optimum mekanik 6zellikler ince ve termal olarakd seramik partikdllerin metal

matris icerisinde homojen olarakglmasiyla sglanir [14].

3.1. Nano Metal Matrisli Kompozit Malzemelerin Uretim Yontemleri

3.1.1. Elektrolitik kaplama

Elektolitik birlikte biriktirme ydntemi nano-kristayapili metal matrisli kompozit
malzemeler elde etmek icin 6nde gelen yontemlendefdd]. Yontemin balica
avantajlarisu sekilde siralanabilir; tamamiyla gan numune Uretebilme, cok az
boyut vesekil sinirlamasi, yuksek Uretim hizi ve cokittekompozitleri nano-kristal
olarak elde edebilme. Proses sirasinda Uretilecalkemenin tane boyutu; banyo
bilesimi, pH, sicaklik ve akim ygunlugu gibi kaplama parametreleri vasitasiyla
kontrol edilebilir. Yontemin bir énemli avantaji dargtirma laboratuarlarindan

teknolojiye transferinin kolay olmasidir [16].



3.1.2. Toz metalurjisi

Toz metalurjisi ile nanokompozit Uretimi elde edilenalzemenin ggadig Ustin
elastik modul, suneklik, akma ve cekme mukavemesllikleri nedeniyle tercih
edilen bir yontemdir [17]. Nanokompozit malzemelgelistirme acisindan toz
metalurjisi 6nemli bir yontem olmasinin yaninda ibgoblemlerde dgurmaktadir;
istenilen nanoyapinin yitiriimesine neden olan t&abalamasi, nano takviyelerin
homojen dgitiimasindaki zorluklar, nanokompozit tozlarin yéksaglomerasyon
egilimi, Onemli orandaki partikiller arasi surtinmebig[18]. Nanokompozit
dretiminde halen en yaygin olarak géasilan bir sorun, aktivitesi ve aglomerasyon
egilimi fazla olan nanopartikilleri takviye fazi ollt homojen bir sekilde
dagitmaktir. Aslinda, benzeri bir aglomerasyon toz ahefisinde takviye partikuller
matris tane boyutundan kucuk ofgunda gozlenir [19]. Literattirde bu sorunumeak
icin en yaygin olarak kullanilan toz metalurji® iNanokompozit elde etme yontemi
“bilyall degirmen” dir [20-24].

Toz metalurjisi tekrdi, Uretimde sikgtirma kuvvetlerinin ve yiksek sicakliklarda
matrisin  yumgamasinin avantajlarint  kullanabilmek igcin sicak teks/on
kullanildiginda olduk¢a homojen bir yapigamaktadir [25].

Karbon nanotip (CNT) takviyeli metal matrisli nawookpozit malzemeler
geleneksel toz metalurjisslemiyle Uretilebilmektedir. Buslemde matris tozlari ile
karbon nano tupler katirilir ve daha sonra sinterleme veya sicak preslglamine
tabi tutulur. Bununla birlikte bu teknikte karboanotlpler matris icerisine homojen
olarak disperse edilemegterdir. Karbon nanotlpler gucli bigekilde aglomere
olmaktadir. Bunun sebebi karbon nano tip icerisinaleder walls ba kuvvetinin
olusmasidir.  Ayrica, CNT/metal nanokompozitlerin gelse yontemle
Uretildiginde ¢cg@u karbonnanotipin katirma sonrasinda metal tozlarinin yizeyine
yerlesmektedir. Geleneksel prosesler matris malzemesiadga toz ylzeyi boyunca
difizyonu engeller, bu yizden CNTler bozulmadanavig yizeyinden ayrilmadan
gerceklgmez. Sinterleme mukemmel gercekiesse, CNTlerin bircgu matris tane
sinirinda konumlanngtir ve malzeme performansinda 6nemli {gkilde iyilesme

gerceklgmistir. Ayni zamanda prosesle ilgili en énemli konu TNe matris



arasindaki araylzey mukavemetidir. CNT/metal ve GRiamik nanokompozitlerde
araylzey mukavemetin yuksek olmasi beklenebilir kGUICNT ile matris bir

batlnlik olyturmustur [11].

3.1.3. Molekiler seviyede kastirma

2005 yilinda, Cha ve arkadari [11] alsiimams bir prosesle Cu/CNT
nanokompozit Gretmeyi denegtardir. Sistem temel olarak geleneksel toz meteslur;
yerine bir c¢ozelti icinde matriks malzemesi ve fgknin molekiler seviyede
karstirilmasidir. Bu yontemle CNT/Cu kompozit tozlaretilecektir. Bu kompozit
tozlardan CNT ilk olarak bakir tozlari icine yeite daha d@rusu onlarin
ylzeylerinin Uzerine yerjg. CNT’lerin homojen bir dailm salamasiyla CNT ve
Cu arasinda kimyasal pa@lusur ve bu bg yiuksek araylzey lgamukavemeti s#ar.
CNT/Cu kompoztileri bu prosesde 4 adimda Uretilk.adimda CNT tozlar termal
buhar biriktirme yontemiyle Uretilir ve daha somtanol veya su ile CNT ylzeyleri
birlestirme icin uyumlu hale getirilirikinci adim da bakir iyonlari iceren bakir asetat
CNT icinde dgitilir. Cozelti boylece askidaki CNTlerden, ¢cozdin ve metal
iyonlarindan olgmaktadir. Sesli titrgm Ozelligi kullanilir, bu da ¢ozeltideki bakir
iyonlarinin disbersiyonuna yardim eder, CNTler bakonlarinin arasina girer ve
bakir iyonlari ile CNT’lerin ylzeyleri arasindakeaksiyona yardim eder. Uglinci
adimda 100-200C ye kadar isitilarak ¢ozelti kunutuProses boyunca cozelti ve
iyon atomlari toz bigciminde oksitlenmmfCNT ’ler Gzerine bakir iyonlari yer dstirir.
Dordunciu ve son adimda kimyasal kristalin tozlaeeddilir. Tozlar Ggiinct adimda
genellikle CuO ve Cu20 karmi olarak elde edilir. Bu tozlar 300C de hava da
Isitilarak (CNT/CuQ) dastirilir daha sonra bir hidrojen atmosferi altinda
indirgenerek CNT/Cu kompozitleri elde edilir. Dordiil adimdan sonra homojen bir

dispersiyon prosesi ajmaktadir [11].

3.1.4. Plazma sprey kaplama

Literatiirdeki bircok cayma gostermektedir ki plazma sprey kaplama CNT tadtvi

metal ve seramik nanokompozitler Gretmek icin uygirryontemdir [26-28].
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Bakshi ve arkadgari [27] yaptiklari camada, celik altliklar Gizerine plazma sprey
kaplama metodu ile AI-Si/CNT nanokompozit kaplglandir. Oncelikle, Al-Si
Otektik algim tozlari inert gaz atomizasyon yontemiyle drgtnardindan, Al-Si
tozlar ve CNT’ler polivinil alkol ile sulu camur @ etmek icin kagtirmiglardir.
Hazirlanan sulu ¢camurlar sprey kurutmaya maruzkBmaslardir. Sprey kurutma
suresince, bulamag¢ sicak gazsalaltinda damlagiklar halinde plazma odasinda
atomize olmglar ve buylk aglomereler halinde kurutulgtardir. Hazirlanilan
aglomereleri celik althklar Uzerine plazma spreyaplama metodu ile
biriktirmislerdir. Sonugta, @rlikga %5 ve %10 CNT ilave edilen kaplamalarin

elastik modulindn sirasiyla %19 ve % 39 grigidzlenmgtir.

3.1.5. S@guk spreyleme

Sosuk gaz dinamik spreyleme (veyags# spreyleme) geleneksel termal sprey
teknikleriyle kargtinldiginda digik birikme sicakigl nedeniyle nanokristalin metalik
malzemelerin biriktiriimesinde dnemli bir yontemd9, 30]. Bu yontemle Uretilen
kaplamalar yuksek iletkenlik, korozyon direnci velkavemet sgarlar. Sguk sprey
¢cok diguk porozite seviyesi (<%0,1) nedeniyle toz metaugjontemine mukemmel
bir alternatif olabilir [29]. Literattiirde aliminyymnikel, bakir, kobalt, demir
aliminit, alimina, tungsten karbur, titanyum bor@NT gibi tozlarin sguk

spreylemede kullanilabilgii gortlmektedir [30-33].

Sosuk spreylemenin anlami; partikillerin sicgkhin spreylenen malzemelerin
ergime noktalarindan ¢cok dahasdk olmasidir. Partikillerin yiksek hizi (300-1200
m/s) kaplamanin okwmu icin en 6nemli etkendir. Yiksek sicaklik spesye
metotlarinda jetin sicalgh birkac binlere ulgabilir ve bir tozun partikilleri altga
hareketi sirasinda garpici bir bicimdeside. Birgok argtirmaci sguk spreyleme ile
Uretilen metalik kaplamalarin nanokristalin yapdsin bahsetmgiir [30, 34, 35].
Fiziksel ozellikleri benzemeyen iki veya daha fazigit partikilin @zamanh
spreylenmesi yiksek kaliteli bir kaplama ghasini splayamaz. Kompozit tozlari
elde etmek icin, ayri fazlarin tozlarn gengic malzemesi olarak kullanifginda
karistirma ve aglomerasyon gibi 6zellemler gereklidir. Nano yapili tozlar elde

etmek icin yuksek enerji mekanilid@me kullanilabilir [30, 37].
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3.1.6. in situ

Optimum mekanik 6zellikleri ggamak icin takviye fazin matris icerisinde homojen
dagilmasi gereklilgi gibi nedenlerden dolayi, kompozit Uretimi sira&relementler
veya element ve bijekler arasindaki kimyasal reaksiyonlar tarafindastath matris
icerisinde sentezlenen takviye fazlar iceren iru SMIMNC'ler gelistirilmi stir.
Geleneksel metotlarla Gretilen MMNC’ler ile kdastirildiginda csitli avantajlara
sahiptir: (a) yuksek sicakliklemlerinde daha az bozulmaya neden olan, takviye
fazlarinin matris icinde termodinamik olarak stabibrak olgmasi; (b) kuvvetli
araylzey bgnin sonucu olarak temiz takviye-matris araytzég)i;daha iyi mekanik
Ozellikler sglayan, takviye fazlarinin matris icinde elwken daha homojen ve ince

boyutlu olmasi.

In situ MMNC’lerin gen§ uygulamalar igin buyik potansiyeli gecen on yiasitli
dretim tekniklerinin gektiriimesiyle sonuclandi. Bu yontemler kullanilarak, situ
nanokompozitler gegimatris (aliminyum, titanyum, bakir, nikel ve demab.) ve
ikinci faz partikil (borurler, karburler, nitrarler oksitler vb.) arafiinda
Uretilebilmektedirler [14].

3.2. Nano Metal Matrisli Kompozit Malzemelerin Mekanik Ozellikleri

Metal matrisli nanokompozitler (MMNC) nano boyuthkviye partikullerinin matris
icerinse ilavesinden dolayi; sertlik, elastik mgdédkma mukavemeti, son ¢cekme
mukavemeti ve stineklik gibi mekanik 6zelliklerinnmave mikro yapili malzemeler

arasinda dengeli bgekilde sglanmasi acgisindan gelecek vaat etmektedir [37-40].

Cha ve arkadgari [11] yaptiklar ¢cakmada, CNT/Cu nanokompozitlerin mekanik
Ozelliklerini basma testi ile karakterize egterdir (Sekil 3.1.). Ayni prosesle Uretilen
hacimce %5 CNT takviyeli nanokompozitlerin akmailgegsi 360 Mpadir ve bu da
Cu’ In akma gerilmesinin 2,3 katidir. %10 takviyalinokompozitte ise 455Mpa
akma gerilmesi elde edilgtir ve buda Cu’in akma gerilmesinin 3 katidir. Hlas

moduli ise CNT takviyesiyle giou orantili olarak artmaktadir.
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Sekil 3.1. CNT hacim oranlariyla a) mukavemetinirgigeni b) akma mukavemeti ve elastik modil
degisimi [11]

Tablo 3.1: Farkl matriksler icerisine CNTlerin navemet artina etkisi [11].

Reinforcement Matrix Composite Strengthening
Type Vol. Type Yield strength ¢,  Yield strength o, efficiency
(%] [MPa] [MPa] of reinforcement R [a]
Alumina Particle 10 ZnfAl/Cu 310 380 23
Alumina Fiber 10 Al/12Si/Ni/Cu 210 247 1.7
SiC Particle 10 Al alloy CWe7 340 425 25
SIC Whisker 10 Al alloy AZ91 27 154 1.6
Carbon Fiber 10 Al alloy A357 360 [b] 499 [b] 3.9
Carbon Fiber 10 Cu 232 1b] 347 [b] 5.0
Carbon Nanotube 10 Cu 150 455 203

Diger mukavemet adfiariyla 1GPa’a kadar astisgslanabilirken, nano boyuttaki
nano yapilar CNT/Cu nano kompozitin mukavemetinPa@n Uzerine gedtirebilir.
Her seye kagin CNT'nin mukavemet agtina etkisi en mikemmel metal matrisli
kompozitlere yapilan takviyede olur. Tablo 3.1.dgitli nano-takviye fazlarinin

mukavemet ar§ina etkisi gosterilmektedir [11].

Zhang ve arkad#ari [40, 41] metal matrisli nanokompozitlerin akmmaikavemetini
belirleyebilmek icin bir model gadiirilmistir. Bu model hazirlanirken a) ytkstena
etkisi, b) matris ve takviye partikilleri arasindaiermal genlgme katsayilar
arasindaki farktan kaynaklanan artik plastik gezym ba&li yiksek dislokasyon
yogunlugu ve oOzellikle c) Orowan sertlik agti mekanizmasi g6z Onunde
bulundurulmgtur. Modelin uygulanmasinin ardindan éngorilenlgeiie deneysel
calismalar sonucunda elde edilen verilerin uyumlu @ldisonucuna varilngtir.

Calismanin sonundasagidaki sonuclara ukanislardir:



a)

b)

C)

d)
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MMNC’lerin akma mukavemeti nanopartikillerin boyute hacimsel orani
ile matris-nanopartikil arasi termal gemies farki tarafindan yonetilir.

Yuk tasima etkisinin, Orowan ve artan dislokasyorgyolugu etkilerine gore
daha kuguk oldgu belirlenmitir.

Nanopartikillerin kritik tane boyutu matrisin Burgevektdriiniin yada atom
capinin 5,44 Kkati olarak tespit ediktmi. Kritik partikl boyutu
nanopartikillerin hacimsel oranindangbasizdir. Bu boyutun altinda gin
partiktl boyutu ile akma mukavemeti dikkat cekedekecede artmaktadir.
Orowan sertlgme mekanizmasi etkisinin MMNC malzemelerin sertlik
artisinda 6nemli rol oynadl bulunmuytur. Nanopartikillerin boyutunun
dismesi ve hacim oraninin artmasi ile hem Orowanikexttis etkisi, hem de
artan dislokasyon yiunlugu sertlik arty etkisi oldukca artnstir.

Orowan sertlik art mekanizmasi etkisi kritik tane boyutunda maksimuma
ulasir, altinda ise bu ektide bozulma gercekle

Kritik partikil boyutunun altinda dislokasyon gmlasmasi sertlik art
mekanizmasi daha etkin hale gelir [40, 41].



BOLUM 4. ELEKTROL ITIK YONTEMLE URET ILEN NANO
METAL MATR ISLi KOMPOZIiT MALZEMELER

4.1. Elektrolitik Kaplamalar

Elektrolitik kaplama, kompozisyon ve yaply gigirilerek bir bulk malzemenin
yuzey Ozelliklerini uyarlamaya izin vegdiicin 6nemli ve yaygin olarak kullanilan
bir teknolojidir. Uretilen kaplamalar agarmacilarin ve tasarimcilarin isteklerinin
cesitliliklerini karsilar. Elektrolitik kaplama, bircok uygulama alanandtullanilan
duzensiz geometriler icin ekonomik olarak verimé wuygulanabilir konumdadir.
Birincil uygulamasi istenilen 6zefli gostermeyen bir iletken althk ylizey Gzerine
metal veya akam film kaplanmasini igerir. Tim prosesi kontroimek icin kritik
temel proses adimlarinin fazfahdan dolayr temelsiemler karmaiktir. Yuzey
bilimi, kati hal fizigi, metalurji ve malzeme bilimi, elektronik elektiokya ve
elektrokimyasal muhendislik gibi ga bilimsel disiplin elektrolitik kaplama ile
ilgilenir.  Elektrolitik kaplanmg malzemeler fiziksel ve mekanik malzeme
Oelliklerinin her ikisini de iceren uygulamalardaillanilirlar. Fiziksel 6zellikler;
elektrik ve termal iletkenlik, manyetik davrantermoelektrik etkiler, ygunluk,
erlime noktasi, ve latis yapisini icerir [42,43]ekanik Ozellikler ise; elastik modiil,

sertlik, sineklik ve mukavemet gibidir.

Elektrolitik kaplama mikro elektronik endustrisinddiyilyen ve c¢ok onemli bir
uretim teknolojisidir. Bglantilar, konektdrler, manyetik kayit $ar1, optikler, opto-
elektronikler, sensorlar gibi bircok uygulama aléuoiur. Korozyona kar koruma,
asinma direnci, termal ve manyetik gibi 6zellikleeren inceden kalina t¢ boyutlu

yapidaki bircok mikro-aygitin elektrolitik kaplania Gretimi mumkandur.

Demir grubu al@mlarin elektrolitik kaplanmasi bilgisayar veri dadgma ve

algilama da kullanimina olan ilgiden dolay! yayginsekilde aratirilmistir [42-44].
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Nikel ve demir ikili algimlarin kaplanmasi kayit, hafiza ve depolama agittin
kullangh bulunmaktadir. Nikel, kobalt ve demir Uclu @halari, Permalloy
(Ni80Fe20)'den daha yiuksek bir manyetik akgyolugu ve daha dilk gidergenlik
(akisal miknatislanim) sahibi olmalarindan dolayksek y@unluklu kayitlarda
kullanilir. Bakir ile beraber nikel,demir ve kobateren nanometrik gok-katmanh
alasimlar buyuk olcide miknatissal ek-direng sergil@metien dolayi dikkate ger
bulunmaktadirlar. er uygulama alanlar ise; lazer housingler, mikigaa

kilavuzlari ve mikro-elekrtro-mekanik sistem tekojdéridir [42].

Indirgeme glemi icin gerekli elektronlar birgok kaygm herhangi birinden

sgzlanabilir. Bunun icin 2 temel yontem vardir: akimse akimli.

4.1.1. Akimsiz kaplamalar

Akimsiz kaplama, elektrik akim kayfiakullanmadan metal biriktirmeslemidir.
Metal iyonlarini indirgemek icin kullanilan elektiar, c¢ozeltideki kimyasal
reaksiyon sonucunda elde edilir. Akimsiz birikmgemi 2 ana bgik altinda

incelenebilir.

1- Iyon veya yik dgisimi ile biriktirme (yer d&istirme reaksiyonlari, sementasyon,

daldirarak kaplama)

2- indirgen maddeler iceren banyodan metal biriktirme

Birinci durum, dgisim islemi, ikinci metalin metal tuzu banyosuna kaplakatetal
daldirilarak birinci metalin yizeyine olan kismaktarla kendilginden ikinci metalin

birikmesiyle olmaktadir.

Iyon deisime ball metal biriktirme §leminin pratik uygulamalari sinirhdir.
Reaksiyon numunenin atomlarini ve c¢Ozeltinin iyomia icerdginden, numune
metalinin yilizeyi ¢ozelti metaliyle kaplaganda slem durmaktadir. Bu nedenden
dolayi, bu yolla yapilan kaplama kalglkicuktir [45]. Cgu durumda, daldirma

suresi oldukca kritiktir. Bu yontemle yapilan biriknin yapsma 06zellgi elektrikle
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kaplama veya gercek kimyasal akimsiz yontemler kaddiren iyidir. Zayif birikinti
kalitesi ve sinirli kalinliktan dolayi bu gebirikinti sinirli uygulama alanina sahiptir.
Gercek akimsiz ya da kimyasal metal biriktirgemi akimla kaplamanin yerine
kullanilabilecek 6zelliklere sahiptir ve de kahimikinti olusturmak icin gerekli olan

strekli metal birikmesine izin vermektedir.

Son yillarda 6zellikle bakir ve nikel iceregtemler ¢cok buyik bir 6nem kazangr
ve akimla kaplamanin uygulanamadidurumlarda kullanilabilmektedir. Pratik
uygulamalara uygun mukemmel kimyasal ve fiziksekllldere sahip kaplama
yapilabilmektedir [45-47].

4.1.2. Akimli kaplamalar

Akimli metal biriktirme glemi metal iyonlarini katodik olarak serbest birakm
dayanmaktadir. Metal tuzu c¢ozeltisinin elektrolmyunca, katotdaki ana metale
metal iyonlari indirgenir. Ana metal elektron kagnalarak, anotta elektronlar igin

bir alici gibi davranir. Gerekli elektronlarscakim kayngindan sglanir.

Sulu ¢ozeltiden katodik metal biriktirme durumundaetal ¢cgunlukla basit hidrat
(sulu bir eriyik, bir veya daha ¢cok su molekuliyestal olusturan bilgim) iyonu
olarak bulunmaz, anyonik komplex olmayi tercih eddidrat metal iyonu nétr
olurken bircok adim izlemektedir. Metal iyonu difi@n tabakasina gecerken, iyonu
cevreleyen su molekilleri yeniden yoénlenir. Sonrmagtal iyonlari Helmholtz
tabakasinin icine geginde, metal iyonundan su molekullerini ayirmak ggrekli
potansiyel dgisim oldukga yuksektir. Bunun igin katot ylzeyinde rgek
notrlestirme islemi olwstugunda, sadece basit bir suyu alignfdehydration) iyon

icerir.

Metal iyonu 6ncelikle katot ytzeyine c¢ekilir (abseredilir). Sonra yluzey boyunca

gelisecezi noktaya d@ru hareket eder ve metal kafesinin icine dahil ¢ia].
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4.1.2.1. Kaplamanin kalitesine etki eden faktorler

Iyi bir elektrolitik kaplama icin banyo recetesi,nsi ve elektrolitte kullanilan
parlatici, parlak tayici, nemlendirici gibi v.s. adlarla Uretici veyamsilci firmalar

aracilgiyla satilan kimyasallar da 6nemlidir. Bu maddeldaullanimi ve segimi ¢ok
iyi yapiimalidir. Banyolari, elektrolitleri hazirdeen kullanilacak su da c¢ok
onemlidir. En iyisi deiyonize su kullanmaktir [4&aplamanin 6zellikleri, yapisi ve

bilesimi genellikle kaplama parametreleri ile kontrolled49]:

A) Katki maddeleri: Kaplamanin arzu edilen 6z@lsahip olabilmesi igin ¢ozeltilere
siklikla katki maddeleri ilave edilir. Bazi inorghrbilesikler ¢cbziinmesine ganen,
genelde ilaveler organik ve kolloidal haldeditaveler kullanildginda parlatict,
seviyeleme icin tane duzenleyici, gerilim azalgii 6zellikleri gosterirler. En ciddi
etkileri birkag mg/l den birka¢ yuz mg/l ye kadaeggen araliklarda, kucguk
konsantrasyonlarda ortaya cikar. Genelde verimiiseatrasyon arah 10* ile 107
mol/It dir. Casu ticari ilaveler patentli oldgundan ¢ok fazla sayida patentli literattr
icerir. Ilavelerden verim almak icin biriktirme sirasindasadbe olmasi veya
cOzeltiye dahil edilmesi gereklidir. Bu maddeleeletolit icine cok az (% 0.01)
olarak katilir. Ancak bu miktar bile birikimin 6Ziglinde buyik dgisimlere yetecek
orandadir [50].

B) Akim yogunlugu: Galvanoteknikte akingiddetinin yerine elektrodlarin birim

ylzeyine isabet eden akgildeti alinir. Buna akim ygunlugu denilir.

d = i(amper) s(dnf)=". .. [A/ dnf]

Akim yogunlugunun artginin kaplamanin yapisi bakimindan iki g«@aetkisi vardir.
Akim yogunlugu artinca kristallerin okma hizi artmy olur ve kaplama ince yapili
olur. Fakat akim ygunlugu daha da artinca katot etrafindgatgolan metal iyonlari
¢cOzelti icinden gelenlerle yeterince kdeinamadgindan katotta bir fakirkgne
meydana gelir, bunun sonucu kaplama homojen olneakalite bozulur, siyah ve

stingerimsi kaplamalara yol acar. Katotta fazla djar ¢iksl, akim ygunlugunun
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gerezsinden fazla artngiolduguna karettir [48].

C) Kaplama kontrollerin digsimi: Calismasartlarinin dgisken olmasinin etkileri bir
dereceye kadar cozelti komposizyonungliokr. Ayrica bu faktorler kendi icinde de
birbirine balidir. Kaplamanin 0zelliklerine ve yapisinin Uzerimolan etkisini

degistirebilir. Genellikle 6nceden belirlenemeyip, optim kasul deneysel olarak
belirlenebilir. Elektrolitik kaplamalarda ultrasémikaristirict kullanmanin  bazi

avantajlarsunlardir:

1-Kaplamanin hizli olmasini @ayan yiksek akim ygunlugunda ¢akma imkani
verir.

2-Adhezyonu getirir.

3-Poroziteyi azaltir.

4-Parlaklilgr arttirir.

5-Sertligi arttirir (Ozellikle krom kaplama igin) [48].

D) Konsantrasyon ve katirma: Kaplamanin yapisi tzerinde konsantrasyorkisie
blyuktir. Kristallerin olgum hizi blytk olagandan ince yapili ve temel metale iyi
baglanms, salam bir kaplama elde edilir. Katottaki yerel fakiineyi kagilamak
amaci ile banyo da kaplanacak malzemeyi harekétmett yararlidir. Ayrica
banyonun periyodik araliklarla filtre edilmesi c¢cdkydalidir. Elektrolite hava ile
(disuk basingta) hareket de verilebilir fakat diptedatalar, pislik v.s. elektrolitte
devaml sirkulasyon yapagaicin kaplanacak parcgalarin Gzerine yapa ihtimali
vardir [8].

E) Sicaklk: Sicakfiin iki karsit etkisi vardir. Bir taraftan diftizyonu artiggndan
kristallerin olum hizini artirir ve boylece kuguk kristalli yapikelde edilir. Fakat
diger taraftan katot polarizasyonunu azaltir ve bdyleayik kristallerin olgumuna
ve bunlarin buyimesine neden olur. Ayrica hidr@an gerilimi de azalagandan
hidrojen c¢ikg! kolaylsgacak ve kaplama stingerimsi yapida olacaktir. Haydraun
calisma sicakigl yaklasik olarak literatirde belirlenmiolup, banyolarin ilerdeki

calisma talimatlarinda gosterilecektir [50].
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F) Empdurite: Organik empdriteler genellikle zaydhazyon, daha kirilgan gerilimli
bir yap! ve daha koyu kaplamalara sebep olur. Mewpuriteler ise, zayif at
glcu, zayif yapma, diguk katot verimi, kirilgan gevrek bir yapi, yannve rengi
solgun kaplamalara neden olabilir. Elektrolittelafsszliklar istenmeyen 06zellikte

birikimlerin olusumuna neden olur.

Kaplanacak metalin gindaki iyonlar, yik birakma potansiyeline ghaolarak ya
katotta birikebilirler ya da c¢otzeltide kalirlar. tdta birikmeseler bile, birikimin
kalitesi Gizerinde etkili olurlar. Toz ve metal tailderi gibi coziinmeyen safsizliklar
fiziksel olarak katoda etki eder ve kaplamada cukaideliklerin olgumuna neden
olur. Bu durum 6zellikle elektrolitin kagtiriimasi ve ¢éztinmeyen maddelerin dipte

¢cbkmesine olanak verilmegidurumlar igin s6z konusudur [51].

G)Temel metalin ve elektrolitin tabiati: Kaplamarkalitesi Gzerinde temel metalin
etkisi buyuktir. Ozellikle zamak dokim parcalarirkaplamasi cok dikkat ister.
Dokumin kalitesi ve terkibi ¢cok 6nemli olup,gsk ve itinasiz bir dokimde yapi
"por6z" suingerimsi oldgundan, kaplama sonucunda bir muddet sonra kabarcikl
(kabarmalar) olgur. Bu kaplamanin koti odundan dgil, temel metalin bozuk

olusundandir.

Elektrolitlerin tabiatina gelince, kompleks tuztarielektroliziyle elde edilen
kaplamalarin normal tuzlarla elde edilenlerden dastin oldgu uzun zamandan
beri bilinen bir gercektir. Ozellikle kadmiyum, &m, bakir, altin ve giumiin
kaplamalarinda bu metallerin cifte tuzlari ¢ozurditnek suretiyle “elektrolitler”
hazirlanir [8,51].
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H) pH: Elektrolitlerin belirtilen pH dgerlerinin altinda veya ustiinde olmasi kaplama
kalitesini hemen etkileyecek ve bozacaktir. Kontiképlamalarda yukarda izah
edildigi gibi (dekoratif krom hattinda) ara yikamalara aikbanyolardan asidik
kaplamalara gecerken, notrleme vs. gibi pHetimi etkileyecek faktorlere cok
dikkat edilmelidir. pH ayarini  yaparken sudkostike vhidroklorik asit

kullaniimamalidir [48].

4.2. Elektrolitik Nano Nikel Metal Matrisli Kompozi t Elektrolitik Kaplamalar

Parcacik takviyeli metal matriks kompozitleri h&mmak igin birgok metot
mevcuttur. Bununla birlikte en yaygin kullanilaroripozit kaplamadir. Kompozit
kaplama, bir metal ya da alem matriks icerisinde, mikron yada mikron alti
polimerik, metalik yada metalik olmayan Wile yada partikillerin birlikte
biriktirildikleri bir metottur. Bu tir kaplamalagtksek hizli oksijen hicresi (HVOF)
termal puskirtme, plazma puskirtme, lazerle giydjrmicak izostatik presleme,
fiziksel ve kimyasal buhar biriktirme yonteminin kbinasyonu gibi tekniklerle
dretilmigtir [52,53]. Kompozit kaplamalar metalleringitama direnci, korozyon
direnci, sertlik, yuksek sicaklik dayanimi gibi bikéerini gelistirmek igin
yapiimaktadir.

Kompozit elektrolitik kaplama;ssnma direnci, yglama veya korozyon direnci gibi
malzeme Ozelliklerini arttirmak icin metalik, met@mayan bilgikler veya polimer
ince partiktllerin kaplama tabakasinda biriktirisneamaciyla gedtirilmis bir
yontemdir. Proses boyunca, geleneksel bir kaplaraaydsunda c¢6zinmeyen
malzemeler askida tutulur ve buylyen metal filmriggade biriktirilir. Ikinci faz
partikiller; sert oksitler (AlO;, TiO,, Si0), karbirler (SIC, WC); elmas, kati
yaglayicilar (PTFE, grafit, Mog ve hatta sivi iceren mikrokapsuller olabilir [59].
Genelde, kaplama icerisindeki ikinci faz partikitevarligl, yiksek mikrosertlik,
cekme mukavemeti, akma mukavemetjjnma ve korozyon direnci, kendinden
yaglayicilik, yuksek sicaklik inergi ve kimyasal ve biyolojik uyumluluk gibi bir¢cok
fayda sglar [60-63]. Normal basin¢ ve ortam sicgklidisik maliyet, yuksek
birikme hizi ve homojen partikil g@aimi 6zelliklerini bir araya getiren bir teknik

olarak elektrolitik kaplama, kompozit iretmek igin 6nemli tekniklerden biri olarak
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partikullerin elektrolitik ve akimsiz biriktiriimese olan ilgi artmgtir [61,63-65].

Yuksek cekme mukavemeti, iyi tokluk ve korozyonredici gosteren nikel;senma ve
surtinme Onleyici direnci icin ilave edilen hem tsbem de yumgak takviye
fazlarini dgitmak icin popdler bir se¢cimdir. Nikel kompozitlaginmaya ve yiuksek
sicaklik oksidasyonuna olan yuksek direncinden ydotsert kroma bir alternatif
olarak dikkate dgerdirler. Ayrica nikel kaplama otomobil endustrd#n geng
uygulama alanlari bulmaktadir [65].llaveten, Ni-SiC kaplamalar ggnilciide
calisiimis ve otomobil endistrisinde silindirlerin i¢ kisimia sitrtinmeye kar
koruma amacl gegikullanim elde etmgtir. Bir ¢cok argtirma elektroliz sartlar
(elektrolitik banyo kompozisyonu, ilavelerin etkigpH degeri vb), akimsartlar
(akim tipi ve akim ygunlugu) ve takviye partikillerin Ozellikleri (boyut, yayg
Ozellikleri, konsantrasyon ve banyodakigdan tipi) gibi elektrolitik biriktirme
parametreleri (izerine odaklangtm. Genel olarak, kaplama tabakasinda biriké@ S
partiktl miktarinin hem artan ¢ozeltideki askidpétrtikillerin, hem de elektrolitteki
ilavelerin konsantrasyonunun artmasiyla grttigozlemlenmtir [54,55,63,66].
Ayrica partikul boyutundaki dilistin de ainma ve korozyon direncini pozitif yonde
etkiledigi bildirilmi stir. Bu durum esasen pulluklama etkisini ve adhegihmayi
zayiflatan ve yuksek sicakliklarda matriksdeki tamg/limesini yavgatan ince
disperse partikiller tarafindan metal matriksirtlsgtiriimesine bglanir, boylece iyi
mekanik ozellikler elde edilir [55,61,63]. Bu netienpartikil boyutu elektrolitik
birlikte biriktirme prosesinde ve boylece Ni-SiCrkpozit kaplamalarin mekanik

Ozelliklerinde énemli bir rol oynar [55].

Nano Olcekli parcaciklarin bir elektro kaplama msisicerisinde Ust katmanda
biriktirilmesi, gelsmis malzemeler Uretmek icin gelecek vaat eden bir e/dulir.
Dispersantlar, daha fazla sertlik ve artan ggrtlkagin disik kalinti cekme
gerilmeleri sglayabilirler. Bu nedenle, elektrolitik kompozit mkfilmler, iyi anti-
korozif davrang ve ginma direnci gosterirler. Kompozit malzemeler stioddkrak
kalmakta ve nikel matriksigekil degistirebilmesi de mumkuin olmaktadir. Béalmis
faz olarak seramik parcaciklarini iceren metal ikslirkompozitler, 6zellikle ggtnma

ve slrtinmeye kar dayanim amacli olarak mihendislik alanlarindaukdé fazla
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kullanilmaktadirlar. Hacimce %15'e kadar mikron bty parcaciklarin
biriktirilmesi yontemi, birka¢ yildan beri en gghis teknolojidir. Nano boyutlu
kompozit kaplamalar, bugtnlerde 0zellikle mikro Ikitenikler, mikro
elektrokimyasal sistemler ve duyarlihk muhengisideki balanti elemanlari,
tumlesik devrelerin ara bantilarn ve hareket elemanlari veya yataklardadsnece
ilgi cekmektedir. Burada amag; korozyon direnci lielikte gelstirilmis asinma

direncine sahip kompozitler Gzerine odaklanmal&w]

Nano-partikullerin birlikte biriktiriimesindeki anaorluklarin; yeterli miktarda nano-
partikil biriktirmek ve kaplama c¢ozeltisi icindekaskida duran partikillerin
aglomerasyonunu onlemek ofglugorilmektedir. Geleneksel yéntemdeki bir sorun
yiuksek yizey aktifliklerinden dolayr nano-partild@iih kolayca aglomere olma
egilimleridir [61,68]. Kompozit kaplamanin homojersieelektrolit ¢ozeltisindeki
iyonik konsantrasyonun dinesiyle ve ultrasonik enerji uygulanmasiyla yukseli
Ayrica, elektrolit banyosuna metal katyonik katatier ve organik yuzey aktif
maddeler ilavesi biriken partiktllerin miktarini degilimini énemli dl¢ide iyilgtirir
[67-69].

Ultrasonik etki altindaki saf metallerin elektrdtit biriktirilmesi birka¢ yildir
geleneksel yonteme goresitk faydalar sgladigi icin kayda dger kabul edilmgtir.
Bu faydalar arasinda artan kaplama gsgrthiyuyen film kalinlgi, iyilesen birikme
hizi ve altlga daha iyi yagma sayilabilir.Bu etkinin olabilmesi, akustik akinti,
elektrotun surekli aktivasyonu ve c¢ozeltiden ulrak yolla gaz cikgi ile elektrot
ylzeyine aktif parcaciklarin (species) artan traenshadiselerine Qgudir. DUsUk
ultra ses frekanslarinda cift tabaka kafinlzalmaktadir. Kitle transferindeki arti

ise, diftizyon kontrollti prosesi kimyasal kontrofitosese cevirir [67].
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4.2.1. Uretim Metodlari

4.2.1.1. Elektrolitik nano nikel metal matrisli kompozit akimsiz kaplamalar

Akimsiz nikel kaplama ile parcacik durumunda konipdmriktirme 1960 lara
dayanmaktadir (Odekerken 1966) [52]. Akimsiz konip&aplama, parcgaciklarin
suispansiyonuyla beraber geleneksel indirgeme ngaksnu kullanir. Cozinmeyen
parcaciklarin c¢ozeltiye, kaplamayla birlikte birigkn Uzere katilmasiyla elde
edilirler. Banyo termodinamik olarak kararsiz vertgyen ayrgmalara (bozunmalara,
dekompoze) meyilli olmasina gaen, kiciuk parcalara ayrilgnikati parcacik
halindeki malzeme akimsiz kaplama banyosuna ekienid&itilir. Bu daitiimis
parcaciklar filtre edilmez. Bu turden parcacikldsanyoya katilmasi banyo
kararhligini etkileyecektir. Bu datilmig parcaciklarin banyoya eklenmesi yakta
100000 cm2/It' lik ilave bir ylizey alani yuklenmedemektir. Yani bu miktar
geleneksel AN kaplamada tercih edilen yik miktaripaklgik 800 katina karlik
gelir [70]. Kendilginden kararsiz yuzey alanina goal kaplama banyosu ile
¢bzunmeyen parcaciklarin yargttolaganusti yuzey alani yuki arasindaki bgalo
uyumsuzluk, banyoya bu konuda birtakim patentleee kibnu olan pargacik
dengeleyicileri (PMS) denen bazi kimyasallarin hasgranlarda ilave edilmesiyle
asiimistir. Bu patentlerde aciklanan yontemler tozlarintazepotansiyellerini
desistirerek kompozit AN kaplamalarini ticari olarak ge¢ hale getirebilmitir.
Zeta potansiyelleri elektrostatik yuk ile ilgilitbetkidir [52]. Kaplamayla enerji ve
dogal kaynaklar korunarak, getnis asinma direnci ve y&ayicilik 6zelligi elde
edilir. Akimsiz kompozit kaplama ile ¢ozeltleme (kullanma) (solution handling)
ve israf problemleri ayni zamandgirana uygulamalarinda kullanilan stratejik

malzemelere (krom gibi) olan guven azaltgtm

Bu teknolojide, takviye parcacik boyutu yakla olarak 10um’ ye kadar uygun
olmaktadir. Fakat parcacik boyutu ile ilgili bit ainir s6z konusu @édir. Ornegin
hassas kar parcalarla temasin s6z konusu @dwe buna bgi olarak ¢ok dgik
ylzey purtzlulgl ve yuksek gnma direncinin istendi bir uygulamaya nanometre

boyutunda elmas tozlarla gitebildigi gozlenmitir [71].
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Parcacik boyutuna ve belirli kaplamasbbarina bl olarak hacimce % 40’ a kadar
parcacik ygunluguna sahip kaplamalar yapilabilir. Ticari uygulannedaggsunda %
0-30 parcacik yaunlugu uygun dgerdir [52]. Daha az ygunluklu parcacik
takviyesiyle elde edilmek istenen fayda glsmamayabilir. Daha yiksek
yogunluklarda ise parcaciklar matrisle yeteri kadalanamadi icin tozlarin
yapsma etkisi yeterli olmayacak ve buna gha olarak tozlar yerinden
kopabilmektedir. Kaplama bozulacak ve isggaiiz 6zellikleri (asinma kagl direng
gibi) karilayamayacaktir. Bu godzlem, Kompozit-AN kaplamalatipik asinma
mekanizmalarinin tozlarin kendgiamalarindan ziyade kendilerini ¢cevreleyen metal
matrisin ginmasina bgi olduguna karet eder. Bu nedenle parcaciklarin boyutu,
sekli ve ygsunluklarinin uygun olarak seciminin her bir uygukantin optimize
edilmesi faydali olacaktir. Birikintideki parcacylogunlugu bircok etkene kgudir:
banyo kimyasi (temel olarak gdi ve surfactant miktarl), parcacik oOzellikleri
(yogunluk, boyut dgilimi) ve kletme kaullari (banyoyu kagtirma, numunenin

konumu ve hareketi) [72].

Apachitei ve derlerinin ayni pargacik/banyo hacim oraninda veisiga
kosullarinda (pH, sicaklik, kagtirma hizi, ¢gidi ve surfactant degimi) yaptiklari
akimsiz Ni-P-X esasl kaplamalarda (X: kullanilaarkfi parcaciklar) parcacik
derisimini incelemglerdir (Sekil 4.1). Parcacik deiiminin parcacik tipi vesekline
bagl olarak deistigi gorulmistir. Dizensizsekillerde, borun Ni-P birikintilerde
yuksek degimi bulunmaktadir. Al203-I ve SIiC ksitastirildiginda bor en kiguk
boyut ve de en diik yogunlukla daha kararli stspansiyon girmakta bu da

birikintide yuksek degimli parcacikla sonuclanmaktadir.

Parcaciksekline gelince (alimina: dizensiz |, kuresel Sfiberler), kiresel alimina
(AI203-S) iceren birikinti en yuksek derni gostermektedir. Kireselekiller dar
boyut da&ilimi ile bu parcaciklarin tabakaya tutulmasi icen iyi sartlar
sgzlamaktadir [70,72]. Fakat Ni-P kaplamalarla sdagtirildiginda (15.0um/saat)
daha kuguk oldgu gorilmektedir. Buda akimsiz kompozit kaplamaladaha
karmaglk mekanizmalariyla aciklanabilir. Bu zamana kadggulanan kompozit
kaplamalarda yapilan mikroskopik incelemeler (SEN¥termgtir ki tim kaplama

tabakas! boyunca parcaciklar homojergislmdadir. Bu da kaplamanin bir kismi
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asinsa dahi ozelliklerinde @&im olmayac@inin gostergesidir [70-72]i¢ delikler

gibi gorGs alani dsinda yerleri bulunan parcalar Uzerine geometridaninbsiz bir
bicimde kalinhk yoninde d@l olarak Uniform birikme meydana getirilebilir.
Ornesin diizgun parcacik gdimi ile ¢asitli tibbi cihazlarda kullaniimakta olan ig
capt 0.5 mm kadar ince metal borularin igingabgla uygulanabilmektedir. Bu
ayricalikh dniform kaplama ofturma oOzellgi sert-krom kaplama veya gér
yontemlerle kaglastirildiginda zaman, malzeme ve maliyet acisindan 6nemli

tasarruf splamaktadir.

Sekil 4.1. Akimsiz Ni-P Kaplamanin Takviyesinde Kullanilan @arlarin SEM'de Gorinii: (a)
SiC, (b) Al203-l, (c) Al203-S, (d) Al203-fiber, (8 [52]

Daha kalin yapilmasi mumkin olmasingman ¢c@u ticari uygulamalarda kaplama
kalinhgr 10-25um arasinda digsmektedir [70]. Batin ¢cajmalarda akimsiz nikel-
sert dgitilmis fazli kaplamalarin sertlik vesenma direncine dnem verilgtir. Cogu
durumlarda birikintiler bir ile iki saat arasindab0 0C’ de isil §leme tabi
tutulmuwstur. Bu sadece birikintinin serini artirmakla kalmaz ayni zamanda

dagitilmis fazlarin matrise tutunmasini ggiiir. Aliminyum numuneler Uzerinde



26

138-310 MPa, celik tUzerinde 207-414 MPa’ lik kaymakavemetine sahiptirler
[52].

4.2.1.2. Elektrolitik nano nikel metal matrisli kompozit akiml kaplamalar

Kompozit kaplama, 1962'de Grazon tarafindan liignde ilk bahsi gegiinden beri
yirmi yil icerisinde iyice gelitirildi. Onun ilk uygulamasi SiC/Ni kaplama idi ve
Metzger ve arkadd#ari tarafindan yapilan Wankel motorundakinana direncini
iyilestirmek icin gerceklgtirildi. 1970'de ve hala SiC/Ni kompozit kaplamaototiv

endustrisindesanma parcalari icin zari ile kullaniimaktadir [6, 67].

Bu yontemle kompozit kaplama; gik kurulum ve gletme maliyeti, uygulama
sicaklginin duk olmasi, glem parametrelerinin kolay kontrol edilebilmesi
avantajlari nedeniyle daha ucuz ve cazip bir yonddsmak gozikmektedir [5,6]. Bu
metot yoluyla bir metal matriks icine parcaciklakatiimasi, akimli ve akimsiz

kaplama olmak Uzere iki farkli tekig@ dayanmaktadir [8].

Kompozit kaplamalarin mazisi daha cok son 20 ydgashmakta olup, 6zellikle son
yillarda oldukca hizli gelmektedir. Bu konuda literattrdeki ilk inceleme 1%&2
Grazen tarafindan yapilgtir. Bunun ilk uygulamasi, 1970'de Metzger taraéind
asinma direncini gedtirmek icin yapiimg olup, bu amacgla SiC/Ni kaplamasi
kullaniimistir. SiC/Ni kompozit kaplama, otomotiv endistrisgndinan parcalarda

basariyla uygulanmstir.

Proses siresince c¢6zinmez yapidaki malzemeler,nededel bir kaplama
elektrolitinde askida birakilir ve biiyllyen metainfie tutulur.ikinci faz malzeme
toz, fiber veya kapsulli parcaciklar olabilir. Kapia tabakasinda bulunan ikincil faz
parcaciklari genellikle, artan mikrosertlik, akmakavemeti, cekme mukavemeti ve
asinma direnci sgar. Bu kaplamalar bircok endustriyel uygulama igsion derece
ilgi cekici olmaya bgamistir. Seramik tozlarin yikseksi@mma direnci ve diiik
maliyetlerinden dolayl Ni-SiC kompozitler gibi tipikompozit malzemeler blyuk
capta argtirllan ve baarih bir sekilde ticarilatirilen elektro-codeposition (elektriksel

olarak birlikte biriktirme-goktiirme) metodu ile dilenektedirler.
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Son zamanlarda, parcacik boyutlarinin daha da kiaiakak elde edilebilirfi
sayesinde potansiyel MMK uygulamalari ggemektedir. Mikron alti boyutta
parcaciklar, metal matriks icine yalnizca metalcpark temas ytzeyinin artiriimasi
suretiyle kompozitin homojenitesini ggirmek icin deil, ayrica kompozit
malzemelerin mikro aygitlarda kullanilmasi icin deir gereklilik olarak
kullanilmaktadir. Bu aygitlarda kullanilan parcalaikro boyutlarda oldgundan
dolayi, matriks icindeki ikinci faz malzeme, nandrie boyuta kadar gitgide
kuculen ebatta olma zorunl@undadir. Boylece, ince olarakgtalmis parcaciklarin
elektro c¢oktirme (elektrodeposition) prosesiyle bmetal matriks icinde
biriktirilmesi, kacinilmaz olarak yeni nesil komptyerin yolunu agacaktir. Ayrica,
parcacik boyutundaki dihenin @inma direncini pozitif yonde etkilegii de
bilinmektedir [54].

Elektrolitik nikel kompozit kaplamalar sitneklik, tisa korozyon direnci ve iyi
asinma direnci sglarlar. Kompozit tabakasinin mekanik 6zelliklerilelgrolitik

banyo gleminin tiri (Watts nikel banyosu veya nikel sulfnbanyosu), banyo
kompozisyonu ve der yardimci glemler gibi bircok faktore kgidir. Bununla
beraber, sertlik vesenma direncini yikselten kaplamagigkenleri, ayni zamanda

istenilmeyen kalinti gerilme derlerini de arttirir.

Akimli elektrolitik nanokompozit Uretiminde kapladeki partikil miktarini
arttirmanin ¢ok cgtli yollari bulunmaktadir; metal katyonik katalizdlavesi [73],
organik yuzey aktif maddeler ilavesi [54,69], usibaik mudahele [74] ve uygulanan
akim tipini degistirmek [75, 76] gibi. Butliin bu metotlarin arasirateyonik, katyonik
ve iyonik olmayan ylzey aktif maddelerin kullanimanokompozit kaplamadaki
biriken partikil miktarini dierlerine nazaran 6nemli miktarda arttirmaktadir.
Bununla beraber, sa1 ylzey aktif madde kullanimi katot alanini azedtk ve

kaplamanin daha gevrek olmasina neden olacakir [66
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4.2.2. Elektrolitik nano nikel metal matrisli kompozit kaplamalarin fiziksel

ozellikleri

Nikel matris icerisine ilave edilen silisyum karbimano partikilleri kompozit

kaplamanin termal ve elektriksel iletkenlik 6zdgilni iyilestirirler [77, 78].

Shaigan ve arkagdiarinin 2008 yilinda yaptiklari caitnada [79] ilave edilen LaCrO
ile kaplamanin 6zdirencinin giiigiint tespit etnglerdir. calsma sonucunda stabil
bir dikiik alan 6zdirenci (0,0a% cnt) elde edilmitir.

Wu ve arkadgarn [80] 2004 yilinda Ni-Co-AlO; kompozit kaplamalarin termal
ozelliklerini incelemglerdir. incelemeler icin Ni-20C0-%8,5 AD; ve Ni-80C0-%8,7
Al,0O3 kompozisyonlarinda iki farkli kompozit kaplama yapilmstir. Sicaklik 250
°C’den diguk olduzu zaman her iki kaplamanin da termal ggmie katsayilarinin
neredeyse ¢ oldugu, bu sicakigin Ustinde ise Ni-80C0-%8,7 A
kompozisyonunun daha ytiksekgdéer ulgtig tespit edilmgtir (Sekil 4.2a). Termal
iletkenlik dezerlerinin ise Ni-80C0-%8,7 ADs; kompozisyonunda genelde daha
yuksek oldgu gorulmigtur (Sekil 4.2b).

Ml e Ni20Co8 5vol% ALG ] i S B AL,
Sk F20C0-B.5vol S ALOH ] i . m— Ni-20Co-B.5vol.% ALD,
— i — v Tual B ; |
#— Ni-BOCo-8.7vol% ALD, #— Ni-B0Co-B.7val. % ALD,
Poll / |- ;
& __ b \x.
< 28} % 60} N
i 3 ___l E zpl b
M 1 =% . .
E. iy = szl ‘~
w20 o < 5 i -—
& 1 ----r.,__., s '\._'. L]
2| g—a——F - “1 i, T

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 100 150 200 250 300 360 400 450
Temperatrue { "C ) Temperatrue { °C )
a) b)
Sekil 4.2 Ni-Co/Al203 kompozit kaplamalarin a) telmenlegme katsayisi b) termal iletkegili[80]

Chan ve arkad#arinin [81] elektrolitik Ni-SiC kompozit kaplamala stperplastik
deformasyon davrag Uzerine yaptiklari ¢caimada Urettikleri kaplamanin termal

analizini incelemilerdir (Sekil 4.3). DSC grisi incelendginde, ekzotermal pikin



29

tane buyumesine kahk geldigi belirtilmistir. Literatirde nanokristalin nikel icin
320 °C civarindaki ekzotermik pik gorulgiii belirtiimistir [mcfadden]. Bununla
beraber, Ni/SIC kompozitte ekzotermal pik yakka 630 °C civarinda
g6zlemlenmgtir. Otelenm§ ekzotermal pik kaplamadaki tane sinirlarina gégrek
nikel matrisin tane buyumesini geciktiren SiC gdillerine balanabilecgi
soylenmgtir. BOylece, cakma icin secilen sicaklik arglnda muazzam bir tane
blyumesi meydana gelmeymie nikel matris icerisine biriken nano-SiC partikii
superplastik davraga uygun birsekilde nikelin termal 6zelliklerine etki etgtir
[81].
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Sekil 4.3 Ni-SiC kompozit kaplamanin DS@resi [81]

4.2.3. Elektrolitik nano nikel metal matrisli kompozit kaplamalarin mekanik

ozellikleri

Kompozit kaplamalar gsiz 6zellikleri icerdikleri partiktle Qgidir ve bu partikiller
orijinal metal veya akamlarinin ozelliklerini oldukca arttirabilirler. @egin;
alimina Cu-A}O3 ve Ni-Al,O3 sistemlerinde oldiu gibi sertlik ve ginma direnci
Ozelliklerini oldukca arttirirlar [43-53]. En yukisecekme ve akma gerilmesi
degerleri biriken parkiktl miktarina g olarak metalik nikel ile kiyaslanginda
neredeyse iki kat artgtir [48,49]. Asinma direncinin de ayngekilde artan sert
partiktl icergi ile arttigi saptannytir [52]. Partiktl iceren elektrolitik nikelin

stuineklgi saf nikele nazaran daha giktir. Ancak kompozitlerin ytksek



30

sicakliklarda tavlanmasi daha siinek olmalariplasaakla birlikte mukavemetlerini
disurmektedir.

Genel olarak,ikinci faz partikillerin bulunmasi mokertlik, akma ve cekme

mukavemeti ile @nma direnci 6zelliklerini arttirmaktadir [63,82]84

1989'da, Greco [61,62] elektrolitik kompozitlerilugumu ve 6zellikleri Gzerine iki
inceleme yayinlamngtir. Calsmada krom oksit, krom karbur, alimina, grafit, ekna
slisyum karbir ve titanya partikilleri hem nikelerh de bakir matris ile
incelenmgtir. Partikil konsantrasyonunun artile elektrokompozitlerin serginin
ve mukavemetinin argfl, ancak bununla beraber stungidin distip gevreklginin
arttigi bildirilmistir. 1991 ve 1995'de, Verelst ve gdirleri [51,63] nikel-alimina
kompozitlerde artan sertlik ve mukavemetin yanirdigen uzama Ozelliklerini
gOzlemlemglerdir. Ayrica mikron-alti partiktllerin olmasi dumunda kirilganfin
daha d&iuk oldyunu ve bununda Hall-Petch yasayina gore tane bisitme

engellenmesinden gan sertlik arti etkisine dayandini belirtmilerdir.

2007 yihnda Srivastava ve arkatdan [65] nanopartikil iceren kompozit
kaplamalardaki setrtlik aginin tane incelmesinden kaynaklanan Hall-PetcHilsert
artis mekanizmasi ile yuksek miktarda partikil biriknmsineden oldgu Orowan

sertlik arts mekanizmalarinin bir kompozisyonu oflunu ortaya koymgiur.

Yapilan bircok cakmada seramik partikillerin kaplamadaki hacimselnoren
artmasiyla mikro sertlik derlerinde ary gézlemlemglerdir [60,80,85-87]. Wu ve
arkadalari [80] Co-Ni/AlLO; siteminde 320 Hv'den 600 Hv'ye, Yao ve arkslda
[60] ise Ni-W/SIiC sisteminde 500 Hv'den 711 Hwgdene arts elde etmglerdir.

Wu ve arkadglarinin [80] 2002 wyilinda vyayinladiklari cghada, seramik
partikillerin katot ylzeyinde absorbe edilmesialem veriminin dgtigi ve depozit
tabakada hidrojen miktarinin 6nemli ol¢clide gnttr ve ardindan da hidrojenin geri
birakilmasiyla i¢ gerilimin arggaini bildirmistir. ic gerilmelerin gidserilmesi igin

200°C’nin Uzerinde bir 1sikiem gerekigini 6ngérmiglerdir.
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4.2.4. Elektrolitik nano nikel metal matrisli kompozit kaplamalar asinma ve
tribolojik 6zellikleri

Nano seramik partikil takviyeli nikel kompozit kaptalar ile ilgili literatirde var
olan genel yargi, kaplama tabakasinda biriken npartkil miktari arttikca @anma
hizinin dgttgt yonundedir [63,65,66,87-89]. Takviye partiktllganlizca aindirici
ylzey ile kaplama arasindaki direkt temasini azattayni zamanda Orowan etkisini

de meydana getirir [69,90].

Kaplama tabakasi icerisinde bulunan partikilletligearttirirlar ve dolayli olarak da
hizi ters orantilidir [91]. Bununla beraber ilavdlen partikillerin boyutu dditikce

asinmaya kag1 direncin arttgl da bildirilmistir [61,82].

Iyi asinma direnci genellikle ince-kristalli mikroyapi vartan mikrosertlikten
kaynaklanir. Yapilan son csnalar nano-partikil iceren elektrolitik kompozit
kaplamalarin matrislerinin de nano-yapili olarakeekdildgini ortaya koymutur
[84, 92]. Gyftou ve arkad&arinin [93] yaptgl calsmada kaplama tabakasina
gOmulen nano partikillerin nikelin kristal biyimasbozd@gu ve boylece kristal
boyutunu dgurip sertlgi dikkate dger bir dlctide arttirgy belirtilmistir. Ayrica Qu
ve arkadslar [94] da ikinci faz olarak bulunan Ce@artiktllerinin nikel matrisin

tane boyutunu diiirdigtina elde etnsierdir.

Yapilan calgmalarda saf metal kaplama ile kéastirildiginda nano kompozit
kaplamanin sidrtinme katsayisinin yaldaki kat daha az ve daha stabil ofdu

gOzlemlenmgtir [65, 95].

Literatirden elde edilen bilgilere gore seramiktigét ile takviye edilmg nikel
matrisli elektrolitik nanokompozit kaplamalarigi@ma izi morfolojisi genel olarak
su sekildedir; ginma izi boyunca koyu ve acik renkli bélgeler buhakta ve abrasif
asinmanin tipik bir gostergesi olan cizikleyiiama izi d@rultusunda saptanmaktadir,

ayrica ainma izinin koyu bdlgelerinde sendirici kagl ylzeyden malzeme
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transferinin varkginin yani sira nikel oksit ojumunu da gosterergiama Urdnlerinin

olusturdugsu bir tabaka bulunmaktadir [61].

4.2.5. Elektrolitik nano nikel metal matrisli kompozit kaplamalarin uygulama

alanlari

Elektrolitik yontemle Uretilen nanokompozit kapldarason yillarda oldukca fazla
uygulama alani bulmgur. Bunlara 6rnek vermek gerekirse; motor silifainin
kaplanmasi, yuksek basing valflari, kaliplar, miesistrimanlarinin tretimi, matkap
techizatlari, otomobil aksesuarlari, kiguk ucakktetmikleri, mikroelektronik
sistemler, duyarhlik muahendigli uygulamalari, uzay araclari, tibbi cihazlar,
denizcilik, madencilik, tarim ve nukleer alanla#[61,63,67,96, 97-99].

Abdel Aal ve arkadgdar [77] 2005 yilinda yaptiklari ¢catnada urettikleri nano Ti©
seramik partikilleri iceren nikel matrisli kompoxiaplamalari yakit hiicresi olarak
kullanmay! denemnglerdir. Sonuc olarak kompozit kaplamalarin saf reta
kaplamalara gore, iceggikorozyon direnci yuksek Tigpartikiller ve nikel matrisin
nano boyutlu kristallenmesinden dolayr sivi yakimeden oldgu korozyona
direncinin yiksek oldgu saptannstir.

Tjong ve arkadgdari [100] yaptiklari cahmada nanokompozit kaplamalarin nano
boyuttaki tane yapisinin #adigr yuksek sertlikleri nedeniyle kesme ve
sekillendirme takimlari, rulmanlar ve motor parcatda kullaniimaya uygun
olduklarini belirtmektedir. Ayrica ayni ¢cgnada belirtildgi gibi yiksek mekanik ve
tribolojik  Ozellikleri nedeniyle MEMS (mikro-elekbrmekanik  sistemler)
uygulamalarinda kompozit kaplamalar saf metal vagam kaplamalara gore daha
genk bir kullanim bulmaktadirlar.

Teh ve arkadgdari [101] 2005 yilinda ortaya koyrglardir ki, nikel-nanokompozitler
disUk sicaklikta uretilmeleri, i¢ gerilmelerinin veefim maliyetlerinin dgik olmasi
nedeniyle MEMS uygulamalarin icigsaz 0zellikler sergilemektedirler.



BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTI SMA

6.1. Ni-SiC Kompozit Kaplamalar

Konu ile ilgili yapilan literattr cagmalarindan faydalanilarak ¢ok sayida kaplama
banyosu denenmive daha uygun sonuclarin aligdisilisyum karbir takviyeli
kaplamalarin karakterizasyonu gdmistir. Silisyum karbtr partiktl takviyeli
kaplamalarin dretilmesinde, 0,1-1 um arasi taneutuma sahip SiC partiklller

kullaniimustir.

6.1.1. Ni-SiC kompozit kaplamalarda yuzey aktif mddenin etkisi

Tablo 5.2'de verilen banyo bienlerinden Al, A2, A3, A4 ve A5 kodlu banyolarda
diger parametreler sabit tutularak, yizey aktif mada@santrasyonunun etkisi
incelenmgtir. Sekil 6.1’deki 2000 buyutmede kesitten elde ediléSEanalizleri ile
daha koyu renkli olarak gorilen fazlarin nano Seamik partikil, acik renkli
olarak gorulen matris fazin ise nikel esash @lduespit edilmgtir. Uygulanan
banyolara yizey aktif madde olarak kullanilan “@etyethylammonium bromide
(CTAB)” kimyasal litreye sirasi ile 0, 100, 2000@Bve 400 mg olacajekilde ilave
edilmesiyle gercekkgirilen kaplama tabakasi Uzerine etkisini goster8EM

goruntileriSekil 6.2°de verilmitir.

Nim Ni| Elt. | Atomik ' Elt. | Atomik
% Ni %
l l C 65.813 ' | Ni | 100.000
cY| Si Si | 18.183 Ni
l“‘ / [ Ni | 16.00: Ni\< : /
{ L u ‘ - <_|\.II i | i .
a) b)

Sekil 6.1. A3 kodlu banyodan elde edilen koyu (ajpgek renk (b) bdlgelerin EDS analizleri
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XHE, BEa 18 km

F —————
Za ki XE.BBE 1B

Sekil 6.2 Yuzey aktif maddenin etkisi incelenen NESkompozit kaplamalarin kesitlerinden elde
edilen SEM goruntileri (x 2000, SEI); a) 0 mg/l CGBAA1), b) 100 mg/l CTAB (A2), ¢) 200 mg/l
CTAB (A3), d) 300 mg/l CTAB (A4) ve d) 400 mg/l CB\(A5)

flave edilen yuizey aktif madde konsantrasyonunuirlibblr degerin tizerine (200
mg/l) ulggmasiyla birlikte kaplama icerisine giren hacimceS¥#e miktarinin artgi
anlailmistir. Ayrica bu durungekil 6.3'de verilen grafikte de acikca gorulmektedi
Sekil 6.2 incelendiinde artan yiizey aktif madde miktaringgbhalarak kaplamadaki
partiktllerin aglomerasyonunun azgdive homojenkin arttg1 tespit edilmgtir.
Buradan da ilave edilen partikil miktarinagheolarak partikillerin ylizey alanina
yetecek miktar ylzey aktif maddenin c¢ozeltiye ilsiyee, partikillerin
aglomerasyonunun da engellenelgidisikardir. Boylece ortaya ¢ikan daha homojen
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partiktl dailimi ve aglomere olmamiyapinin kaplama kalitesini de arttiran bir
sonu¢ oldgu ileri surilebilir. Artan ylzey aktif madde miktam partikil/cozelti
araylzey geriliminin artmasina ve dolayisiyla yuzagiklerinin degismesine yol
actgl tahmin edilmektedir. Benzer sonuclar literatUrtiekl calsmalarda da
gOzlenmgtir. Nitekim, Li Chen ve arkadéarn [69] tarafindan; kaplamaya giren
partikil miktarinin artmasinin, absorbe edilen rkoler veya iyonlar, dolayisiyla
cOzeltideki partikillerin artan elektroforetik géciayesinde partikillerin ylizey
yuklerinin modifikasyonu ile ilgili oldgu seklinde aciklanmtir. Burada “absorbe
edilen molekdller veya iyonlar’ s6zuyle kastedilmiskenen; cotzeltideki seramik
partiktller Gzerine biriken yilizey aktif madde (CTAmRBolekulleridir. Cozeltiye ilave
edilen CTAB konsantrasyonunun artmasi ilegaloolarak seramik partikillerin
etrafini kaplayan CTAB molekdillerinde de artma ddviigttir. Boylece partikillerin
ylzey gerilimleri artmy olmaktadir. Bu yontem ile seramik partikiller araski
aglomerasyon (topaklanmagikemi 6nlenmis olup c¢ozelti icerisindeki partikillerin
askida kalmasi geanmstir. Buna bl olarak da elektroliz sirasinda askida kalan

partiktllerin nikel matris icerisine birikmesi (ekeodeposition) sdanmaktadir.

12

10 4

Hacimce % SiC
[e)]

o L I

0 100 200 300 400

CTAB konsantrasyonu (mg/l)

Sekil 6.3. Ylzey aktif madde konsantrasyonunglibalarak kaplama icerisine giren SiC miktari
grafigi
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Yuzey aktif madde (CTAB) konsantrasyonu (mg/l)

Sekil 6.4. Yluzey aktif madde konsantrasyonu — Zetapsiyeli ilgkisi

Yuzey aktif madde (CTAB) konsantrasyonunun SiC igalierinin kaplamada
birikmesine etkisini gostermek icin, CTAB’In zetatpnsiyeli Uzerine etkis$ekil
6.4.’de gOsterilmitir. Partikullerin zeta potansiyeli, CTAB miktarrtakca artmgtir.
Zeta potansiyeli deerinin mutlak dger olarak artn (negatiflik ve pozitiflikten
bagimsiz olarak), c¢ozelti icerisindeki partikilleriniriiirlerine kagl olan c¢ekim
kuvvetinin, yizey yiklerinin artmasi sureti ile Bmasini ve boéylece partikillerin
askida kalmasini glamaktadir. Bu bilgiyi dgrular bicimde; yapilan ¢aimalarda
artan yuzey aktif madde (CTAB) ilavesinin SiC paitlerinin zeta potansiyelini
arttirdgl ve metal matriks icine partikullerin daha homojeinikmesini sgladig
belirlenmgtir. CTAB miktarinin yiuksek olmasi partikil — eleddit arasindaki ylzey
gerilimini arttirmakta ve partiktllerin elektrolgt asili kalmasina yol agmaktadir.
Dolayisiyla askida kalan partikiller dahagya miktarda kaplama tabakasina
girmektedirler gekil 6.2.d). Benzesekilde Filiatre ve arkadéari [102] da artan
CTAB katyonik ylzey aktif maddesinin miktari iletagpotansiyelinin artagani ve
zeta potansiyelinin artmasinin da partikiller ikgdt arasinda ekstra bir adhezyon
kuvveti salayarak kaplama tabakasinda biriken partikil miktararttiracgini

bildirmistir.
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6.1.2. Ni-SiC kompozit kaplamalarda seramik partikil konsantrasyonun etkisi

Tablo 5.2'de verilen banyo bienlerinden B1, B2, B3 ve B4 kodlu banyolardgeti
parametreler sabit tutularak, cozelti icerisinevelaedilen seramik partikdil
konsantrasyonunun etkisi incelentni Bu banyolara sirasi ile litrede 5, 10, 20 ¥e 3
g olacaksekilde SiC partikulleri ilave edilerek, kaplamaridrellikleri tzerine etkisi
incelenmg, yapilan SEM cagmasi sonuclargekil 6.5’de verilmitir.

a)5gr/l SiC bL Ly . o powl sl

-

[R——— e 5
16 par nalD g BB

c) 20 gr/l SiC d) 30 grll SiC

Sekil 6.5. Partikll konsantrasyonunun etkisi incelerNi-SiC kompozit kaplamalarin kesitlerinden
elde edilen SEM goruntileri (x2000, SEI); a) 53 (B1), b) 10 g/l SiC (B2), c) 20 g/l SiC (B3) ve
d) 30 g/l SiC (B4)

Partiktil konsantrasyonunun etkisinin incel@ndiNi-SIC kompozit kaplama
calismalarinda, c¢ozeltiye ilave edilen SiC partikil kamgasyonunun asti ile
kaplamada nikel matris icerisine giren partikil tarknin arttgi, Sekil 6.5’deki SEM
goruntilerinden acik byekilde anlailmaktadir. AyriceSekil 6.6'da verilen partikdil
konsantrasyonu kaplamadaki hacimce % SiC miktagkisini gOosteren veriler bu
sonucu desteklemektedir.
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Gorulmektedir ki ¢ozelti icerisine ilave edilen phiil miktarinin 20 g/l dgerine
kadar arttirlmasiyla kaplama tabakasina giren amikhacimce %210 civarina
arttirilabilmektedir. Ayrica biriken partiktl miktain 20 g/l dgerinde maksimuma
ulastigl ve sonrasinda cozeltideki SiC konsantrasyonu astna rgmen (30 g/l)
kaplama tabakasindaki hacimce % partiktl miktaranaldgl belirlenmitir.

Lee ve arkaddarinin [103] yaptl calsmada; ¢ozeltideki SiC icgginin maksimum
partiktl birikmesine neden olgu ve ardindan biriken SiC partikillerinin sayisi
katot yuzeyine yakkan SiC partikullerinin sayisi ile séendiginde kararli bir
dengeye ulgigini séylemglerdir. Maksimum birikebilen SiC miktarinina kéark
gelen cozeltideki SiC icefinin Uzerinde, askida bulunan partikiller kaplama
banyosu icerisinde aglomere olabilmektedirler. Bamdolayi, nikel matris icerisine
biriken SIC partiktl miktarinin dime eilimi gozlenmektedir. Farkh bir kaynaktan
da benzer bir@lim bildirilmi stir [88]; kaplama ¢6zeltisindeki SiC i¢gmin yuksek
deserlerinde, aglomere olan partikiller nikel matrigerisine birikmeye kar
koymwlar ve katod vylzeyinde c¢o6zeltiden SiC saka kagl bir bariyer
olusturmuglardir.

12

10

Hacimce % SiC

° 5 10 20 30
Cozeltideki partikil konsantrasyonu (g/l)

Sekil 6.6. Partikil konsantrasyonunagbalarak kaplama igerisine giren SiC miktari ggafi
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Banyodaki partikil iceginin 20 g/l SiC dgerine kadar (20g/l SiC dahil) biriken
partikil miktart 6nemli derecede arghr. Bu artsi egilimi banyodaki SiC
partiktllerinin icerginin artmasiyla katot yilzeyine yhkn partikil sayisinin
artmasina b#anabilir. Yalnizca bu yeterli bir sire zarfindatdayizeyine bgl
kalan partikuller bgarili bir sekilde nikel matris icerisine biriktirilebilir. Bmedenle,
blayuyen nikel matris icerisine SiC partikullerin kgganmasi hem c¢ozeltideki
partikillerin katod yiizeyine temasta bulunma hizZnemn de nikel birikme hizina
baghdir. Kaplama banyosundaki SiC iganin artmasiyla katot ylzeyine temasta
bulunan SIC partikillerinin  sayisi artmasinagman, buylyen nikel filmin
partiktlleri yakalama kapasitesi neredeyse aynr ka#]. Sonuc olarak, ¢cozeltideki
partiktl konsantrasyonunun 20 g/l SiCgdenin Uzerinde oldgu durumlarda limitli

bir birikme gorilmesinin nedenini ekilde agiklamak mumkuan olabilir.

Lee ve arkadgari [103] tarafindan ifade edilgii gibi, partikuller etrafinda iyonik
bulut olwturan kaplama banyosundaki nikel iyonlarinin vetgmérinin SiC partikil
ylizeyi (izerine adsobsiyonu meydana gdjionik bulutun buyuklgi elektroforetik
davranga etki eder, orngn nikel iyon ve protonlarinin adsorbsiyonunun asm

elektroforez (electrophoresis) hizi arttirir.

o Nikel
- o SiC
— o —
3 8 5 9 Q
Z o N 0 N
i o] (o] & 0 )
Ni 1 It o A O
o |sg9isic o) N
i®)]
S
O liogisic o l ) . \
20 g/l SiC o L N N
30 g/l SiC o 1 A I\
T T T T
20 40 60 80 100

26

Sekil 6.7 Cozeltideki partiktl konsantrasyonununigtincelenen Ni-SiC kompozit kaplamalara ait
X-1sint kirinim érgdleri analizi

Sekil 6.7’de partikil miktarina k@ olarak X-sini kirinim orguleriyle ortaya c¢ikan

desisim kasilastirmali olarak gortlebilmektedir. Bircok atamaci tarafindan da
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tespit edildgi gibi, nikel kaplamayla kiyaslanginda kompozit kaplamadaki (200)
nikel kirinim pikinin siddeti azalmakta ve pik gegigi artmaktadir [64, 65]. Bu
durum SIiC partikillerinin kaplama banyosu icerisit@ve edilmesiyle Ni-SiC
kompozit kaplamalarin tane boyutunurgihiésine bglanabilir. SiC partikilleri daha
fazla cekirdeklenme bdlgesi #ar ve boylece kristal buyumesini geciktirir, buna
bagli olarak kompozit kaplamanin nikel matriksi daliggik kristal boyutlarina sahip
olur [64]. Bu durum kaplamalarin minimum sertlik weaksimum stneldi ile
iliskili olan [110] teksturine kg olabilir. Ni-SiC kompozit kaplamalarda (200)
yonunun azalmasiyla (111), (222) ve (311) yonlexiads gozlemlenmitir.

6.2. Mikro Sertlik Calismalari

Elde edilen Ni- SiC kompozit kaplamalarin mikro thlercalismalar Sekil 6.8'de

verilmistir.
600 - 10,05% 6007 10.05% g 3295
11,37% :
—_ 500 A — 500 -
B 8,47% Z
~ 400 4 ~ 400 o 4,54%
4 1,26% 1,67% X 4,1%
k= =
g 300 % 300 4
S o
é 200 - % 200 +
= =
100 100 A
0 T T T T T T 0 T T T T
Ni 0 100 200 300 400 Ni 5 10 20 30
CTAB konsantrasyonu (mg/l) Cozeltideki partikll konsantrasyonu (mg/l)
a) b)

Sekil 6.8. Ni- SIC kompozit kaplamalara ait; ylizestitmadde miktari (a) ve cozeltideki partikil
konsantrasyonuna pi olarak mikro sertlik dgisimi grafikleri (kaplamaya giren partikil miktarlar
hacimce % olarak verilngtir.)

Takviyesiz nikel kaplama ve SiC takviye edimmikel metal matrisli kompozit
kaplamalarin mikrosertlikleriSekil 6.8'de gosterilmitir. Sekil 6.8a ve 6.8b
incelendginde kaplama tabakasinin seiithin yliksek oranda biriken SiC miktarina
bagl oldugu goérilmektedir. Hacimce % 10,05 SiC iceren kompkaplama mikro
sertligi 280 Hv olan saf nikel kaplama ile kiyaslagidda 571 Hv dgerine ¢ikmg

olmasi son derece 6nemli bir veridir.
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Hou ve arkadgdarinin [63] acikladii gibi, ¢Ozeltiye ylzey aktif madde ilavesi
gercekten de 6nemli dlciide nikel kaplamanin ganth artmasina neden olmaktadir.
Ayrica, bu durumun nedeni ¢ok acik olmamakla beralaha sert matris yiksek
asinma direnci dgurdugundan dolayi yuzey aktif madde iceren nikel kapliama

saf nikele gore daha yuksek sertlikgdderi vermesi Umitlendiricidir [63].

Kaplamada artan seramik partikil miktari ile yuzggriliminin artmasinin birgok

nedeni vardir. Bu nedenlegagidaki gibi siralanabilir:

1. Bilindigi gibi mikron alti partikillerin metallere ilave #ahesinde
dispersiyon, dolayisiyla orowan sertlik artimekanizmasi devreye
girmektedir. Partikillerin etrafinda dislokasyon Ikedanmasi ve capraz

kayma ile kayma gerilmelerinde grigzslanmaktadir.

2. Nikel ve seramik partikilin termal geghee katsayilari farki yuksek
oldugundan 0&zellikle partikiller etrafinda dislokasyorogynlugu arts

gosterir.

3. Seramik partikiller heterojen cekirdekleyici olaraavranabildiklerinden

nikelin tane boyutunu ¢cok dnemli derecedeintébilmektedir [67].

Cozeltideki partikil konsantrasyonunun artmasiga kaplamaya giren partikil
miktarinda ary olmasi gayet dgaldir. Buna bgl olarak da yukarida ifade edilen

sebeplerle sertlikte agtmeydana gelmektedir.
6.3. Latis Distorsiyonu Hesabi

X-1sin1 kirinim orgulerinden latis parametresinin hésamas! kafes parametresinde
meydana gelen deim latis distorsiyonu olarak verilgtir. X-i1sini kirinim
orgulerinden her bir duzlem icin hesaplanan % dssyon deerlerinin kaplama

parametreleri ile olan gkisi grafik seklinde gosterilmitir (Sekil 6.9).

Yuzey merkezli kiibik kristal yapisina sahip malz&nein latis parametresi [104]
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a =\ 4 Sirfo)(h* + K¢ + I’)  ile hesaplanmaktadir. (6.1)

Bu formil yolu ile bulunan latis parametresinden Béstorsiyon dgerleri

hesaplannstir.

% Distorsiyon=100[ @& a) / & ] (®.2

& : metalik nikel kaplamanin kafes parametresi
& : silisyum karbur takviyeli kompozit kaplamanirfés parametresi
Sekil 6.9'da (a) yuzey aktif madde (CTAB) ve (b) etimeki partikdl

konsantrasyonu - % distorsiyorsKisini gosteren grafik verilngtir.

X-1sint kirinim  6rgulerinden yapilan hesaplamalar sangekil 6.9a.’dan da
goruldigu Uzere yuzey aktif madde (CTAB) konsantrasyonglaogicta 300 mg/I
deserine kadar pozitif distorsiyon davrama neden olmyiur. Bu konsantrasyonun
Uzerinde latis distorsiyon derleri keskin bir sekilde negatif hale gelrierdir.
Duzlemlerin her birinde distorsiyon vaili agikga gorulmektedir. CTAB
konsantrasyonunda meydana gelen siartikaplama tabakasina giren partikul
miktarinda da arga neden olmasi latiste meydana gelen distorsiygebtebi olarak
aciklanabilir. C-Ni denge diyagramina bakg@iehda nikelin 1025°C’de @rlikca %
1,6 karbona kadar ¢ozglii gorilmektedir. Bu calmada kaplama banyo sicaikl
45°C’de sabitlenmgtir. Nikelin oda sicakfiinda karbon ¢ozunuri ile ilgili denge
diyagraminda bilgi bulunmamaktadir. Ancak bu gahda ylizey aktif maddenin
iyonize oldgu g6z onidne alindinda karbon iyonlarinin ara yer elementi olarak
nikel icinde c¢6zinmesinin muhtemel ofdu iddia edilebilir bu nedenle latis

distorsiyonunun pozitif yonde ol@u ortaya ¢cikmaktadir.

Sekil 6.9b de ise bdangicta 5 g/l partikil konsantrasyonu butin ktista
duzlemlerinde negatif distorsiyon g6zlemlenmesinedem olmgtur. Bununla
beraber, bu deerin Ustindeki konsantrasyonlarda yukselen birs ldistorsiyonu
egilimi gozlemlenmgtir. Bu ani digus ve ardindan gercellen pozitif latis

distorsiyonunun nedeni ¢ok acikgildir.
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Sekil 6.9. Ni- SiC kompozit kaplamalara ait; yizegtibmadde miktari (a) ve ¢ozeltideki partikil
konsantrasyonu (b) - % DistorsiyorsKisi
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6.4. Surtinme ve Ainma

6.4.1. Ni-SiC kompozit kaplamalarda yuzey aktif mdde miktarinin asinma ve

strttinme 6zellikleri tGzerine etkisi

Ni-SIC kompozit kaplamalarin 50 mm/s ile gercglitden asinma deneyleri

sonunda yuzeylerinde glan ginma izi SEM gorantiler$ekil 6.10°da verilmstir.

Sekil 6.10. CTAB konsantrasyonunun etkisi incelen&f8iC kompozit kaplamalarin 50 mm/s hiz ile
yapilan ainma deneyleri sonucu elde edilen SEM gorintikekDQ, SEI); a) 0 mg/l CTAB (hacimce
%1.26 SiC), b) 100 mg/l CTAB (hacimce %1.67 SiQ)2060 mg/l CTAB (hacimce %8.47 SiC) d)
300 mg/l CTAB (hacimce %10.05 SiC) e) 400 mg/l| CT&cimce %11.37 SiC)
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@

d)300mgl CTAB -~

Sekil 6.10. Devam

10 mm capindaki bilyanin kaplama tabakasi Uzerittle yik altinda hareket
ettirilmesiyle yapilan @gnma deneyinde odan izin c¢ap! malzemeninsiama
miktarini goreceli olarak ortaya koymaktade.geniliginin artsi bilyanin tzerinde
calstigi yizeye daha fazla gomulgline ve dolayisiyla sendirdgina karet
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etmektedir. Bu nedenlgekil 6.10'de ylzey aktif madde (kaplamada artartikir
orani) oranina gore dik buyutmede (x100) cekilensiama izlerinin goruntisi

sunulmaktadir.

Yuzey aktif madde konsantrasyonunun etkisi inceleneompozit kaplama
calismalarinda ¢Ozeltideki partikil konsantrasyonu 2@ggerinde sabit tutulmgur.
Degistirilen CTAB konsantrasyonuna §laolarak ginma ylzey durumunu gésteren
SEM fotgsraflari Sekil 6.10’da, ainma hizi ve surtinme katsayisggemi ise Sekil
6.11'de verilmgtir. CTAB kullanimiyla kaplama tabakasindaki SiGtpail miktar
artmasindan dolayi, matrisin segtteesi sonucu @nma kaybinin azalgh Sekil
6.11a’da gozikmektedir. 300 mg/l CTAB konsantrasywla Uretilen kompozit
kaplamadan elde edilen kesit gérintisinde yuksékandia partiktl birikmesinden
dolay! en dguk ssinmis ylzey goriulmektedir. Bu durumda, CTAB tarafindakilie
bir sekilde SiC partikillerinin disperse edilmesi agloasyonu Onemli Ol¢ide
disurmdstir. Bu etki grafiksel olaral§ekil 6.11a da gosterilrgtir. Ayrica kaplama
tabakasindaki SiC kompozisyonu, ctzeltideki kainteyine gdmulmeansi yiuksek

olan daha kuctuk ve iyi disperse olgrsiC partikilleri tarafindan arttirilrgtir.

Sekil 6.10a-6.10e’deki diilk buyutmeli resimler incelenginde, Ni-SiC kompozit
kaplamalarin dgilk abrasiv ginma gosterdi fark edilebilmektedir.Sekil 6.10a’da

goruldigt tzere CTAB ilavesi olmaksizin Uretilen numuneem geng boyutta

adheziv anma ve basma ve kayma gerilmelerinin kombinasylankigyma yoninde
geng yivler olusturan siddetli deformasyon gostefgi anlasiimaktadir. Cozeltideki
artan CTAB konsantrasyonu kaplama tabakasindakkeir partikil miktarinin

artmasina b#i olarak ginma miktarinin ve plastik deformasyonursah@sine sebep
olmustur. Bununla beraber, CTAB konsantrasyonu 400 nkgihsantrasyonuna
ulastiginda g@inmanin  ary egilimine girdigi Sekil 6.10e ve 6.11a'da
gosterilmektedir. Ni-%10,05 SiC kompozit kaplamakchard’in kanununa [105]
uygun sekilde minimum &nma direncine sahiptirlerS€kil 6.8a ve 6.11a'yi
karsilastiriniz). Nano kompozit kaplamalarin mikrosegitirtan nano-SiC yuzdesi ile
artar. Ni-SIC nano kompozit kaplamalarin saf niké karilastirildiginda

mikrosertlginin  artmasi ve @nma hizinin  dimesi net bir bicimde

anlailabilmektedir. Burada nikel matris icerisinde ken SiC nano-partikiller tane-
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inceltme ve dispersiyon sergtaesi etkileri yoluyla nikel tanelerinin bliylimesie
yuk altinda matrisin plastik deformasyonunu simirfeane-incelmesi ve dispersiyon
sertlamesi etkileri artan nano-SiC icgriile kuvvetlenir, béylece Ni-SiC kompozit

kaplamalarin mikrosergi ve ainma direnci artan nano-SiC icgrile artar [105].

30
—e— 50 mm/s
o B 100 mm/s

o5 | ™~ —A— 150 mm/s

20 A

Asinma Hizi ()(10‘4 mm3/Nm)

O T T T T T
0 100 200 300 400 500

CTAB konsantrasyonu (mg/l)

a)

—e— 50 mm/s
14 4] --M- 100 mm/s

= —A— 150 mm/s
— 12
@
-
E 05 - L |
[0}
E 06 A
S A Aa
T 04
3
n
0.2
OO T T T T T
0 100 200 300 400 500
CTAB konsantrasyonu (mg/l)
b)

Sekil 6.11. a) Ylzey aktif madde (CTAB) konsantrasye- Asinma hizi grafii b) Yizey aktif madde
(CTAB) konsantrasyonu — Surtiinme katsayisi grafi
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‘a) 0 mg/l CTAB

ZEku

b) 100 mg/l CTAB

Sekil 6.12. CTAB konsantrasyonunun etkisi incelengsiC kompozit kaplamalarin 50 mm/s hiz ile
yapilan ainma deneyleri sonucu elde edilen SEM goruntides®00, SEI); a) 0 mg/l CTAB (hacimce
%1.26 SiC), b) 100 mg/l CTAB (hacimce %1.67 SiQ)260 mg/l CTAB (hacimce %8.47 SiC) d)
300 mg/l CTAB (hacimce %10.05 SiC) e) 400 mg/l CT&Bcimce %11.37 SiC)
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Sekil 6.12. Devam

Sekil 6.12’de Ni-SiC kompozit kaplamalarina agirana izlerinin yiksek buydtmeli
SEM goruntileri gosterilmektedir. CTAB ilavesi oldan Uretilen kaplamanin
yuksek buyutmeli @anma izinin morfolojisinden anadabilecesi gibi; kaplama
yuzeyinde etkiyen kuvvetler nedeniyle gdn plastik deformasyon catlak slumuna
neden olmstur (Sekil 6.12a). 100 mg/l CTAB iceren kaplamanginana yuzeyi de
benzer yizey morfolojisine sahip olmakla berabehadaaz miktarda plastik
deformasyon gostermekte olup daha az miktardak;egtamektedir $ekil 6.120Db).
200 ve 300mg/l CTAB konsantrasyonuna ait kompoaplamalarinin @anma
izlerinin goruntistu benzer olugsiama morfolojisi kaplamanin SiC icgme c¢ok
fazla b&ll olmadgl gorulmektedir $ekil 6.12c ve 6.12d).
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Asinma drunlerinin varfi daha yuksek ssnma kayiplarina neden olmaktadir. Bu
yuzden 400mg/l CTAB konsantrasyonuna sahip kompkaplamanin gnmaya
karsi direnci, 300mg/l CTAB konsantrasyonuna sahip konipkaplamadan daha
zayiftir. Sekil 6.12e’de 400mg/l CTAB konsantrasyonuna sahipmgozit
kaplamanin gnma izine ait ylzey goruntist goérilmektedirsifina izine
bakildginda 6nemli bir miktarda abrasiv yivin kayma yoOnipeagalel olacakekilde
yan yana bulundiu gozlemlenmektedir. Abrasiv yivlerin glumu nikel matris ile
aglomere olan partikiller arasindaki zayiglaadan kaynaklanmaktadir. Elektrolitik
kompozit kaplamaartlari altinda, zayif @ aglomere olmg partikiller kompozit
kaplama tabakasinin kirilgagini arttirmaktadir. Bunun sonucundgnalirici parca
kolaylikla kompozit kaplama ylzeyini hasargratabilmekte ve bdylecesimma

kayiplarini arttirmaktadir.

Sekil 6.13'de yuzey aktif madde konsantrasyonunukisetincelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan CTAB ilavesi yapilmadan ilgetAl nolu numuneye ait
farkli asinma hizlarindaki @anma izlerinin dgik buayutmeli SEM goéruntileri
gosterilmektedir.Sekil incelendginde kayma hizi arttikgasgman miktarin artgi
gorulmektedir. Bu sonugSekil 6.11a’da verilen yuzey aktif madde (CTAB)
konsantrasyonu —smma hizi grafii ile de uyumludur. Benzer bir durum Li ve
arkadalari [106] tarafindan da tespit edilgtir; asinma testlerinde uygulanan kayma
hizi arttirildginda kompozit kaplamanirgiama hizi artmakta ve sirtinme katsayisi

dismektedir.

Sekil 6.14’de CTAB ilavesi yapilmadan uretilen Allmmumuneye ait farkli kayma
hizlarina ait gnma izlerinin yiksek buyiatmeli SEM goéruntuleri tgrdmektedir.

Kayma hizi arttinlldiinda mikrogatlaklarla kendini gosteren bir plastéformasyon
artisl gozlenmgtir. Ayrica 100 ve 150 mm/s hizlarinda numune yiime tabaka

halinde kalkmalarin daha fazla ve belirgingligt tespit edilmgtir.
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Sekil 6.13. CTAB konsantrasyonunun etkisi inceleihd+5iC kompozit kaplamalardan 0 mg/| CTAB
(hacimce 9%1,26 SiC) konsantrasyon ile hazirlanamunenin ginma deneyleri sonucu elde edilen
SEM gdruntileri (x100, SEI); a) 50 mm/s b) 100 mr)/450 mm/s
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sg) 50 mml/s

»

c) 150 mm/:

*

Sekil 6.14. CTAB konsantrasyonunun etkisi inceleihds8iC kompozit kaplamalardan 0 mg/l| CTAB
(hacimce %1,26 SiC) konsantrasyon ile hazirlanamunenin ggnma deneyleri sonucu elde edilen
SEM goruntileri (xX5000, SEI); a) 50 mm/s b) 100 sy 150 mm/s
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Sekil 6.15de yuzey aktif madde konsantrasyonunukisetincelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan 100 mg/l| CTAB ilavesi ileefilen A2 nolu numuneye ait
farkh kayma hizlarindaki ssnma izlerinin dguk bayutmeli SEM gorantileri
gosterilmektedir Sekillerden anlailabilecesi gibi kayma hizi kaplama yuzeyindeki
asinma izinin geniligi artmaktadiriz genjligi 50mm/s hiz ile yapilan deneyde 930
pm iken, 150mm/s hiz ile yapilan deneyde 1126 olmutur. Asinma izi
gengliginin artmasi kaplamada meydana gelgemmanin artgiini gostermektedir.
Sekil 6.16’da ise 100 mg/l CTAB ilavesi ile Uretild@mplamaya ait farkl snma
hizlarindaki ait @nma izlerinin yiksek buyldtmeli SEM goéruntulerindede
gorulebilecgi gibi kayma hizi arttirildiinda kaplama ytzeyindeki mikrocatlak
olusumu artmaktadir. Bu mikrocatlaklarin bgteesi sonucunda da, tabakalar
halinde kaplamanin ylizeyden ayrgdbelirlenmitir.

Sekil 6.15. CTAB konsantrasyonunun etkisi inceledinrSiC kompozit kaplamalardan 100 mg/l
CTAB (hacimce %1,67 SiC) konsantrasyon ile hamatanumuneninggnma deneyleri sonucu elde
edilen SEM goruntdleri (x100, SEI); a) 50 mm/s BpInm/s c) 150 mm/s
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Sekil 6.15. Devam

_a) 50 mm/s

A
s 14 35 sBa
8

-

b) 100 mm/:

Skt 14 48 SEI

Sekil 6.16. CTAB konsantrasyonunun etkisi inceledinrSiC kompozit kaplamalardan 100 mg/l
CTAB (hacimce %1,67 SiC) konsantrasyon ile hamafanumuneninsenma deneyleri sonucu elde
edilen SEM gorintleri (x5000, SEI); a) 50 mm/sLBP mm/s ¢) 150 mm/s



60

Sekil 6.16. Devam

Sekil 6.17'de yuzey aktif madde konsantrasyonunukisetincelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan 200 mg/l CTAB ilavesi ileetilen A3 nolu numuneye ait
farkli kayma hizlarindaki sshma izlerinin digiok buyatmeli SEM goruntleri
gosterilmektediriz geniligi 50mm/s hiz ile yapilan deneyde 628 iken, 150mm/s
hiz ile yapilan deneyde 97dm olmustur. 50mm/s hiz ile yapilan deneydgrema
hizi yaklgik 9x10* mm*Nm iken, hiz 150mm/s’ye arttiriiginda ginma hizi
yaklasik 14x10*mm*/Nm’ye artmstir.

Sekil 6.18'da ise 200 mg/l CTAB ilavesi ile Uretilddaplamaya ait farkli kayma
hizlarina ait yiksek buyutmelisi@ama yuzeylerine bakil@inda tum numunelerde
adheziv ainmanin oldgu, mikrocatlaklarin artan kayma hizi ile daha lpghirhale
geldigi goriulmektedir. Adheziv olarak ylzeye ysggm ginma Urlnleri veya
matriksin plastik deformasyonu sonrasinda mikragdakr meydana gelmekte ve bu
mikrocatlaklar birlgerek deleminasyon turt bir mekanizma ile ylzeydeadde
kaybina neden oldw anlgiimaktadir.
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Sekil 6.17. CTAB konsantrasyonunun etkisi incelenéinSiC kompozit kaplamalardan 200 mg/l
CTAB (hacimce %8.47 SiC) konsantrasyon ile hamafanumuneninsenma deneyleri sonucu elde
edilen SEM gorintileri (x100, SEI); a) 50 mm/s BpInm/s ¢) 150 mm/s
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c) 150 mm/:

Sekil 6.18. CTAB konsantrasyonunun etkisi incelenéinSiC kompozit kaplamalardan 200 mg/l
CTAB (hacimce %8.47 SiC) konsantrasyon ile hamatanumuneninggnma deneyleri sonucu elde
edilen SEM gorintuleri (x5000, SEI); a) 50 mm/sLBp mm/s ¢) 150 mm/s
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Sekil 6.19'de yuzey aktif madde konsantrasyonunukisetincelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan 300 mg/l CTAB ilavesi ileefiien A4 nolu numuneye ait
farkli kayma hizlarindaki sshma izlerinin digiuk buyatmeli SEM goruntdleri
gosterilmektedir. Daha 6n&ekil 12.c ve 12.d yorumlanirken bahsedildizere 200
mg/l ve 300 mg/l konsantrasyonlarinda Uuretilen komip kaplamalarin @anma
sonras! morfolojileri benzerlik gostermektedir. Bonsantrasyonda da aygekilde
kaymay hizi artina ba&l olarak mikro catlaklar ile kendini gosteren lgplastik

deformasyon ari vardir Sekil 6.19).

é)"SO i-mrh/’s

Sekil 6.19. CTAB konsantrasyonunun etkisi inceledinSiC kompozit kaplamalardan 300 mg/l
CTAB (hacimce %10,05 SiC) konsantrasyon ile hamah numuneningsgnma deneyleri sonucu elde
edilen SEM gorintileri (x100, SEI); a) 50 mm/s BpInm/s ¢) 150 mm/s
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Sekil 6.19. Devam

®
)50 mm/s M

- oy

s

0} 100 mm/: .
i ‘% < s

Sekil 6.20. CTAB konsantrasyonunun etkisi inceledinSiC kompozit kaplamalardan 300 mg/l
CTAB (hacimce %10,05 SiC) konsantrasyon ile hamah numuneningegnma deneyleri sonucu elde
edilen SEM gorintuleri (x5000, SEI); a) 50 mm/sLBP mm/s ¢) 150 mm/s
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14 41 SEI

Sekil 6.20. Devam

Sekil 6.21'de yuzey aktif madde konsantrasyonunukisetincelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan 400 mg/l CTAB ilavesi ileetilen A5 nolu numuneye ait
farkli kayma hizlarindaki sshma izlerinin digiok buyitmeli SEM goruntdleri
gosterilmektedir. Yukarida bahsedgdigibi 400 mg/l CTAB konsantrasyonu ile
yapilan kaplanin matris-partikil araylzeygbageterince kuvvetli daldir ve bu
nedenle ganma deneyleri sirasinda kaplama icerisinde biiigti SiC partikilleri
kolayca kaplamadan ayrilip abrasiwiralirici gibi davranmaktadir. sfhma
drtnlerinin varlgl daha yikseksanma kayiplarina neden olmaktadjekil 6.22'de
verilen ginma izlerine bakilg@gnda dnemli bir miktarda abrasiv yivin kayma yonine
paralel olacaksekilde yan yana bulungu go6zlemlenmektedir. Kayma hizi

arttirlldikgca abrasiv yivlerin miktarinda ve ddrfiinde arts gbzlenmektedir.
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Sekil 6.21. CTAB konsantrasyonunun etkisi incelené¢inSiC kompozit kaplamalardan 400 mg/l
CTAB (hacimce %11,37 SiC) konsantrasyon ile hamah numuneningegnma deneyleri sonucu elde
edilen SEM gorintileri (x100, SEI); a) 50 mm/s BpImm/s ¢) 150 mm/s
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Sekil 6.22. CTAB konsantrasyonunun etkisi incelenéinSiC kompozit kaplamalardan 400 mg/l
CTAB (hacimce %11,37 SiC) konsantrasyon ile hamah numuneningegnma deneyleri sonucu elde
edilen SEM gorintuleri (x5000, SEI); a) 50 mm/sLBP mm/s ¢) 150 mm/s



68

6.4.2. Ni-SiC kompozit kaplamalarda ¢oOzeltideki patikiil konsantrasyonunun

asinma ve surtinme 6zellikleri Gzerine etkisi

Sekil 6.23, partikiil konsantrasyonunun etkisininglendizi kompozit kaplamalara
ait 50 mm/s hiz ile yapilansgmma ytzeylerinin diiuk buyitmeli SEM goéruntilerini
gostermektedirSekil 6.23 ginma miktarinin ve @nma iz gergliginin ¢ozeltideki
partikil konsantrasyonunun arhia ba&li olarak 20g/l partikil konsantrasyonuna
kadar azald@ini gostermektedir. Ancak 30g/l partikil konsanyasuna sahip
kompozit kaplamada plastik deformasyon miktari dafhiksektir. Cozeltideki
partiktl konsantrasyonuna a olarak kaplama tabakasindaki partikil igerde
artms ve nikel matristen kopan zayif @apartiktller ginma miktarinda bir miktar
artisa neden olmgtur (Sekil 6.24a).

Metal matrisli kompozitlerde ssnma direnci buyuk Olcide matris icerisindeki
partikil miktarina bglidir. Sekil 6.24a’da da ¢o6zeltideki partikil konsantrasyon
(kaplamadaki partikil miktarina pla olarak) ile a&inma hizi arasindaki ki
verilmistir. Sonuclar géstermektedir kglama hizi kaplamadaki partikil icgimin
artisina b&l olarak azalmaktadir. Maksimum %210,05 partikidren ve ¢Ozeltideki
partiktl konsantrasyonu 20g/I olan kompozit kaplaemaytiksek gnma direncini
gOstermgtir. Literatirde yapilan pek cok cg@inada metal matris icerisine ilave
edilen sert seramik partikullerin kaplama tabakassertlgini ve ginma direncini
arttirdgini ortaya koymstur [61,63,64,107]. Bu durum kaplama icerisingitd&an
ince taneli seramik partikillerin matrisin segthi arttirmasi ile aciklanabilir.
Dagitilmis seramik partikiller pulluklama etkisini ve adhesimnmayi azaltir.
Yuksek sicakliklarda tane buylmesini geciktiriryle@e mekanik ozelliklerde agt
sglanabilir. Bununla beraber, partikiller mikronalblmali ve dispersiyon

sertlamesi gorulebilmesi icin homojen gialmalidir [80].
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Sekil 6.23. Cozeltideki partikul konsantrasyonuntiiss incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalarin 50
mm/s hiz ile yapilansgnma deneyleri sonucu elde edilen SEM goruntubetDQ, SEI); a) 5 g/l SiC
(hacimce %4,1 SiC), b) 10 g/l SiC (hacimce %4,53)Sc) 20 g/l SiC (hacimce %10,05 SiC) ve d) 30
g/l SiC (hacimce %9,32 SiC)



70

Sekil 6.23. Devam

5 g/l partikil konsantrasyonu ile Uretilen kaplamaginma hizi yaklgik olarak
12x10* mm?/Nm iken, partikiil konsantrasyonunun 20 g/lzeiéne arttirilmasiyla
5,5x10* mm’/Nm seviyesine diiiriimistiir. Boylece sinma direnci partikdil

konsantrasyonuna plaolarak yaklaik 2,2 kat artmytir.

Cozeltideki partikil konsantrasyonunun artmassietiinme katsayisi artmgikmi
gostermektedir Sekil 6.24b). Ancak 10g/l konsantrasyonun Uzerindetimme
katsayisi dgiis gostermektedir. Ayrica artan kayma hizi ile kagénn surtinme

katsayilarinda diils gozlenmstir.

Sekil 6.25'de verilen yuksek buydtmelisiama ylzey gorintilerinden, Gretilen
kompozit kaplamalarin farkli smma mekanizmalari godstegdi anlagiimaktadir.
DusUk partiktl konsantrasyonuna ait kaplamargmma yuzeyi, gnma urunlerinin
meydana getirgg hasari ve ardindan mikro catlaklarin vagfla anlgilan plastik
deformasyon sertjenesi gorilmektedir. Cozeltideki partikil konsany@sunun
artmasiyla deformasyon sesgtieesinin  miktarinda azalma ve siama
mekanizmasinda adhezivden kugik yivler ile goriddmasiv ainmaya bir gegi
davrangl gorulmektedir. Partiktl konsantrasyonunun 20offugu durumda gnma
yluzeyi oldukca dizgin goérinmektedir. Bununla beralk@nsantrasyon 30 g/l

deserine cikarildginda genellikle abrasiv mekanizma 6ne ¢ikmaktadir.
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Sekil 6.24. a) Cozeltideki partikil konsantrasyonuAsinma hizi grafii b) Cozeltideki partikdl
konsantrasyonu — Surtiinme katsayisi grafi
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a) 5 g/l SiC

Sekil 6.25. Cozeltideki partiktil konsantrasyonuntiise incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalarin 50
mm/s hiz ile yapilansggnma deneyleri sonucu elde edilen SEM goruntibs000, SEI); a) 5 g/l SiC
(hacimce %4,1 SiC), b) 10 g/l SiC (hacimce %4,53)S¢) 20 g/l SiC (hacimce %10,05 SiC) ve d) 30
g/l SiC (hacimce %9,32 SiC)
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Sekil 6.25. Devam

Sekil 6.26’de coOzeltideki partikil konsantrasyonunwatkisi incelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan 5 g/l AD; partikul ile Gretilen B1 nolu numuneye ait farkli
asinma hizlarindaki @nma izlerinin  dguk budyutmeli SEM goruntileri
gosterilmektedir.Sekil incelendginde ginma hizi arttikga plastik deformasyonun
arttigi  gorulmektedir. Sekil 6.27'de verilen yuksek buylatmeli mikroyapilar

incelendginde ise mikrogatlaklarin argh gorilmektedir.

Sekil 6.26. Cozeltideki partikiil konsantrasyonuntiis incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan 5
g/l SiC (hacimce %4.1 SiC) konsantrasyon ile hamah numuneninsgnma deneyleri sonucu elde
edilen SEM goruntdleri (x100, SEI); a) 50 mm/s BpInm/s c¢) 150 mm/s hiz
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Sekil 6.26. Devam

Sekil 6.27. Cozeltideki partikiil konsantrasyonuntiis incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan 5
g/l SiC (hacimce %4.1 SiC) konsantrasyon ile hamah numuneningaama deneyleri sonucu elde
edilen SEM goruntdleri (x5000, SEI); a) 50 mm/sLBP mm/s c) 150 mm/s hiz
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b) 100 mm;_4*

Zagu

Sekil 6.27. Devam

Sekil 6.28'de cozeltideki partikil konsantrasyonunwakisi incelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan 10 g/l Ab; partikdl ile Uretilen B2 nolu numuneye ait
farkli asinma hizlarindaki @anma izlerinin dgik buayutmeli SEM go6runtileri
gosterilmektedir. Sekil 6.29'da verilen yuksek boyatmeli SEM goérintille
incelendginde ise abarasiv yivlerin benzer hiekilde varlgl goérilmektedir. Bu
benzerlik ainma hizi sonuglarinin yakin olmasinaglaaabilir; 50 mm/s hiz ile
yapilan deneydesaama hizi 9,4x18mm*Nm, 100 mm/s'de @nma hizi 10,6x16
mmNm ve 510 mm/s hiz ile yapilan deneydenma hizi 12,2x16mm*/Nm'ye

yukselmitir.
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Sekil 6.28. Cozeltideki partikiil konsantrasyonunukis incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan
10 g/l SiC (hacimce %4,54 SiC) konsantrasyon ileiffenan numuneninggama deneyleri sonucu
elde edilen SEM gorintileri (x100, SEI); a) 50 mby400 mm/s ¢) 150 mm/s hiz
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Sekil 6.29. Cozeltideki partikil konsantrasyonunukis incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan
10 g/l SiC (hacimce %4,54 SiC) konsantrasyon ileiffenan numuneninggama deneyleri sonucu
elde edilen SEM goérintileri (x5000, SEI); a) 50 mimy 100 mm/s ¢) 150 mm/s hiz
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Sekil 6.30'da coOzeltideki partikil konsantrasyonunatkisi incelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan 20 g/l A); partikil ile Gretilen B3 nolu numuneye ait
farkli asinma hizlarindaki @anma izlerinin yiksek buylatmeli SEM goruntileri
gosterilmektedir. Sekil 6.31'de verilen yuksek boyatmeli SEM goéruntille
incelendginde ginma deney hizinin diik olduzu durumda oldukca diiz bigilama

morfolojisi gozlenirken, deney hizi arttinginda mikrocatlaklar meydana

gelmektedir.

a'\'Sd m-m/é

X188 B8N,

Sekil 6.30. Cozeltideki partikiil konsantrasyonunukis incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan
20 g/l SiC (hacimce %10,05 SiC) konsantrasyon deitlanan numunening@ma deneyleri sonucu
elde edilen SEM gorintuleri (x100, SEI); a) 50 mby400 mm/s c) 150 mm/s hiz
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Sekil 6.30. Devam

4

Sekil 6.31. Cozeltideki partiktil konsantrasyonunukis incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan
20 g/l SiC (hacimce %10,05 SiC) konsantrasyon deithanan numunening@ma deneyleri sonucu
elde edilen SEM gorintileri (x5000, SEI); a) 50 mimy 100 mm/s ¢) 150 mm/s hiz
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c), 150 mm/:

Srm

Sekil 6.31. Cozeltideki partikiil konsantrasyonunukis incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan
20 g/l SiC (hacimce %10,05 SiC) konsantrasyon deitlanan numunening@ma deneyleri sonucu
elde edilen SEM gorintileri (x5000, SEI); a) 50 mimy 100 mm/s ¢) 150 mm/s hiz

Sekil 6.32'da coOzeltideki partikil konsantrasyonunwkisi incelenen Ni-SiC
kompozit kaplamalardan 30 g/l A); partiktl ile Gretilen B4 nolu numuneye ait
farkli ssinma hizlarindaki @nma izlerinin yiksek bulyutmeli SEM goruntileri
gosterilmektedir. Sekil 6.33'de verilen yuksek buyatmeli SEM goérintille
incelendginde ginma deney hizi arttirildikca abrazif yivlerin nakinda 6nemli

derecede agioldugu gorulmektedir.

Sekil 6.32. Cozeltideki partikul konsantrasyonunukist incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan
30 g/l SiC (hacimce %9,32 SiC) konsantrasyon ileif@nan numuneningsnma deneyleri sonucu
elde edilen SEM goriuntuleri (x100, SEI); a) 50 miby400 mm/s c) 150 mm/s hiz
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Sekil 6.32. Devam

Sekil 6.33. Cozeltideki partikul konsantrasyonunukist incelenen Ni-SiC kompozit kaplamalardan
30 g/l SiC (hacimce %9,32 SiC) konsantrasyon ileifenan numuneninsenma deneyleri sonucu
elde edilen SEM gorintileri (x5000, SEI); a) 50 mimy 100 mm/s ¢) 150 mm/s hiz
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Sekil 6.33. Devam

6.5 Termal Genlgme Calsmalari

Saf nikel ve hacimce %10,05 SiC iceren Ni-SiC kaykara ait termal gergme
egrileri (termal genlgme katsayisi-sicaklikpekil 6.34'de verilmgtir. Sekildeki
termal genlgme e&rileri asinda tam olarak Ni kaplamanin termal ggmie
davrangini temsil etmemektedirlerSekil 6.34’e bakildginda takviyesiz Ni ve
seramik nano partikdl takviyeli kompozit kaplamatatermal genlgme katsayilari
arasinda o6nemli bir farklihk ortaya cikmamaktadikncak sicakhk arg ile
kompozitlerde daha yuksek sicakliklarda lineer dagm bozuldgu
anlgilmaktadir. Termal gendene erileri incelendginde lineerlgin bozuldgu
kisimlar o sicaklikta kaplamanin altlik yizeyindgmldigini ifade etmektedir. Nikel
kaplama ile kompozit kaplama kdestirildiginda; nikel kaplamanin yaldé olarak
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600 °C civarinda althk yuzeyinden ayrgdigozlenirken kompozit kaplamada bu
sicaklgin 800 °C uzerine yukselglianlagiimaktadir

120

100 +

[e]
o
1

60 -

40 A

20 A

Termal Genlesme Katsayisi (x10°%/°C)

-20

‘40 T T T T T
0 200 400 600 800 1000

Sicaklik (°C)
Sekil 6.34 Ni ve Ni-SiC (hacimce % 10,05 SiC) kompdaplamalara ait termal geglae erileri

6.6 Ozdirenc Calsmalari

Ozdirenc 6lcim cajmalari daha 6nce B genelshg altinda verilen c¢ozeltideki
partikil  konsantrasyonunun etkisinin  incelendi kaplama cakmalarina
uygulanmgtir. Burada amag¢ partikil konsantrasyonunaglibalarak 6zdireng
deserlerindeki dgisimi gozlemlemektir. Bu amacla yapilan gatalardan elde

edilen sonuclagekil 6.35’da verilmgtir.

Yapilan o6zdiren¢ o6lcim camalarinda c¢ozeltideki partikil konsantrasyonunun
artisina ba&l olarak 6zdiren¢ deerinin arttgl gortlmtir. Bu artgin kaplama
tabakasinda biriken hacimce % SiC partikil mikté 20 g/l konsantrasyonuna
kadar neredeyse g orantili oldgu soylenebilir. Artan SiC orani ile Ni matriste
Ozdirencin artn beklenen bir durumdur. Metallerde ilave edilespdirsiyon fazlari
Ozellikle bu cakmada oldgu gibi mikrometre alti boyutta ise orowan mekanizma

gerezi dislokasyon yg@unlugunun artyina sebebiyet vermektedir. Bunun yaninda
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partikil oraninin artmasi ile lastiste distorsiyamh da oldgu daha Once ifade
edilmisti. Nitekim 30 g/l konsantrasyonunda uretilen komp&aplamada 6zdirencin
neredeyse sabit kafgllacikca goérulmektedir.

10

% 9.05

% 10.05

Ozdireng (x10° Q-cm)
~

4 T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35

Cozeltideki Partikil Konsantrasyonu (g/l)

Sekil 6.35. Cozeltideki partikil konsantrasyonuntkis incelenen Ni-SiC (B) kompozit kaplamalara
ait 6zdireng dgerleri (% dgerleri kaplama tabasindaki hacimce partikil miktagostermektedir)



BOLUM 5. DENEYSEL CALI SMALAR

Kaplama banyolarinda metalik ve ince (kiguk) sekamartiktllerin elektrolitik
olarak birlikte biriktirilmesi ile nano kompozit kéamalarin Gretiminin incelenmesi
son yillarda oldukca fazla callmaktadir. Elektrolitik nano kompozit malzemelere
olan ilgi, nano-kompozit kaplamalarin yiksekrma direnci, yiksek sicaklikta iyi
korozyon ve oksidasyon direnci kaplagmiizeylerdeki kendinden ghayicilik gibi
Ozelliklerinden dolayr son 20 yil boyunca hizlanagtir. Elektrolitik nano kompozit
kaplamalar Uzerine yapilan anhamalarda; kaplamalarin GUretimi icin banyonun
kompozisyonu, partikillerin konsantrasyonu, sidalkdkim ygunlugu gibi optimum

sartlar belirleme yoninde caitnalar yapilmgtir [64].

Metal matris kompozit kaplamalar elektrolitik bimamyo metal matrisi icersinde
polimerik veya seramik ince partikillerinin biriktmesi yolu olan elektro-biriktirme
yontemi ile dretilebilir. Elektro biriktirme; ikincbir islem olmaksizin basit bir
adimda nano kompozit kaplama Uretmek icigittisicaklikta yapilansiemdir [91].
Islem suresince, bu ¢oziinmeyen partikiller bir gekeak kaplama elektrolitinde
askida tutulur ve kaplama tabakasina biriktirilkincil faz malzeme olarak partikiil,
fiber ya da kapsigeklindeki partikiller kullanilabilmektedir [63].Bké&rolitik olarak
hazirlanan nikel matris yuksek ganluklu minimum poroziteye sahip, korozyon ve
asinma direnclerinden dolayl kimyasal, mekanik veketmik endistrisinde gegi

kullanim alanina sahiptir [91].

Asagida Sekil 5.1'de basit bir kaplama duzemein sematik goOsterimi yer
almaktadir. Burada kaplamaya yardimci olarak dalakuan homejenizator,

temizleme diuzerg gibi sistemler gosterilmerstir.
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1- Kompozit kaplama ¢ozeltisi

2- Kaplama Hucresi

3- Katot

4- Anot

5- Manyetik kargtirici

6- Guc¢ kayngi

7- Isitici-karstiricl dizenek

¥| rpm

Sekil 5.1. Kaplama Dizeiin Sematik Gosterimi

5.1. Deneysel Prosedur

Elektrolitik nikel matriksli kompozit kaplama cafnalarinda celik althklar
kullaniimistir.  3x3,5cm boyutlarinda kesilen altliklar, zimparve gerekginde
parlatma kademelerinden gecirilerek yilzeyleri Haamstir. Kaplama oncesi
althklar alkali ve asidik temizlemeslemlerine tabi tutulmgtur. Alkali temizleme
icin hacimce % 20 NaOH-%80 ,B@ konsantrasyonuna sahip c¢Ozelti, asidik
temizleme igin ise hacimce % 40 HCI-% 6QHkonsantrasyonuna sahip c¢ozelti
kullaniimistir. Temizleme sonrasi saf su ile bolca durulanarcgdar bekletiimeden

kaplama banyosuna iletilstir.

Kompozit kaplama cajmalarinda c¢cok sayida banyo kikai hazirlanmg olup,
kullanilan kimyasallarin safii yiksek kalite (pure) olarak secilgtir. Cozeltilerin
hazirlanmasinda iki kere damitigrsaf su kullanilmgtir. Bu tlr calsmalarda banyo
pH1 cok 6nem arz eg@inden, pH'In hizla dg&simini engellemek igin tampon
cozeltiler de kullanilny ve kaplama esnasinda surekli sicakhk ve pH Olcimu
yapiimstir. Calsmada tampon olarak borik asit B03) c¢ozeltisi kullaniimgtir.
Kaplama o©ncesi banyo c¢ozeltisine ilave edilen séanpartikillerinin

aglomerasyonunu 6nleme amaciyla, ¢ozelti manyddéikak karstirma ve ultrasonik
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Banyolarda

kullanilan ¢eitli kimyasallar ile katkilarin gorevlerisagida Tablo 5.1'de verilngtir.

Tablo 5.1. Kaplama banyosunda kullanilagitiekatkilarin ve kimyasallarin banyodaki gérevler

Kimyasallar Banyodaki Gorevleri
Nikel Sulfat Nikel kaynai.
Nikel Klorir Nikel kaynal.
Borik Asit pH dengeleyici(tampon).

SDS (Sodyumdodecyl Siilfat)

Yuzey aktif madde (diiefat).

CTAB (Cetyltrimethylammonium bromide)

Yuzey aktifachde (surfaktant).

5.2. Ni-SiC Kompozit Kaplama Banyolari

SiC takviyeli kompozit kaplama cainalarinda kullanilan banyo tirleri, bilmleri

ve islem parametreleri Tablo 5.2°'de verilgtir.

Tablo 5.2.SiC nano partikil ilave edilmielektrolitik kompozit kaplama banyolari gatha kaullari

A B
Banyo Kodu Al A2 A3 A4 A5 Bl B2 B3 B4
Nikel sulfat (NeSO..6H,0) (g/l) 300 300 | 300 300 | 300 300 | 300 300 | 300
Nikel Klortr (NiCl,.6H,0) (g/1) 50 50 50 50 50 50 50 50 50
Borik Asit (H:BOs) (g/l) 40 40 40 40 40 40 40 40 40
Sodyumdodecyl siilfat
(CH3(CH2)110S03Na) (g/l) 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Cetyltrimethylammonium bromide
(CTAB) (mg/l) [9] 100 200 300 400 300 300 300 | 300
Silisyum Karbir (SiC) (g/l) 20 20 20 20 20 5 10 20 30
Ortalama partikill boyutu (um) 011)| 011y 011 011|021 011 0,21 0,1-1f 0,1-1
pH 4 4 4 4 4 4 4 4 4
Sicaklik (°C) 45 45 45 45 45 45 45 45 45
Akim yogunlugu (A/dn?) 3 3 3 3 3 3 3 3 3
Ultrasonik kargtirma siresi (saat) 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Manyetik kargtirma siresi (saat) 20 20 20 20 20 20 20 20 20
Karigtirma hizi (devir/dakika) 400 400 400 400 400 400 400 400 400
Kaplama Siresi  (saat) 2 2 2 2 2 2 2 2 2
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Tablo 5.2’de verilen banyo bienleri alimina partikdl ilaveli kompozit kaplamalar
icin olup, burada A genel Blag! altinda verilen banyolarda farkl yizey aktif rdad
konsantrasyonlari, B genel ¢h&inda ise cotzelti icerisine ilave edilen partikil

konsantrasyonlarinin etkileri inceleryti.

5.3. Zeta Potansiyeli Cakmalari

Zeta potansiyel olcimlerinde Malvern marka Zetasiano Series Nano-ZS model
cihaz kullaniimgtir. Yapilan zeta potansiyeli dlcim gahalarinda bolim 5.2'de
belirtiimis olan A genel bgig altinda verilen banyolarin zeta potansiyegetéeri
Olcilmistir. Bu olcuimlerle de yuzey aktif madde konsantwasyun zeta

potansiyeli Uzerine etkisi tespit edilmeye gédnistir.

5.4. Karakterizasyon Calsmalari

Kaplama sonrasi numunelerin karakterizasyonu i@M&EDS ve X-gint kirinim
orgusu analizleri yapilngtir. SEM-EDS c¢akmalarinda JEOL marka JSM 6060 LV
model analiz cihazi kullaniligtir. SEM analizi cakmalarinda geri yansiyan (BEI)
elektronlarla yiksek c¢ozunurlakli mikroyapilar eldedilemedginden, ikincil
elektronlar (SEI) ile mikroyap1 goéruntuleri analeilip fotograflanmstir. X-isini
kirinim orguleri Rigaku marka D/MAX/2200/PC modéhaz ile elde edilngtir. X-
isint kirinimi orguleri ¥/dk lik hizda ve 10-9Oaralginda 6lcuimigtar.

5.5. Mikrosertlik Cali smalari

Farkli banyo bilgimlerinden elde edilen kaplamalar icin mikrosertklismalari
yapiimg olup Leica VMHT marka cihazda gercegtiglen 6lcimlerde, Li Chen ve
arkadalarinin da cabmasinda oldgu gibi 50 gramlik yukler 15 saniye sureyle
uygulanmgtir [48]. Elde edilen izlerden sertlik gerleri okunmugtur. Her bir
numuneye en az 5 adet 6lcim uygulanwe ortalamalarn Vikers sertlik geri
olarak kaydedilmitir. Olgtilen sertlik dgerlerinin standart sapmalari da ayrica

hesaplannstir.
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5.6. Tane Boyutu Olgumii

Uretilen kompozit kaplamalarin nikel tane boyutlXHisini kirinim drgulerinden
Scherrerformuliyle hesaplanmasi suretiyle tane boyutunysiddalarin 6zellikleri

tzerine etkisi incelenrtir.

5.7. Latis Distorsiyonu

Farkli deney sartlarinda Uretilen kompozit kaplamalarda meydarederg latis
distorsiyonu her bir dizlem icin xtni datalar kullanilarak hesaplarymie bunun

nedenleri aciklanmaya calmistir.

5.8. Surtinme ve Ainma

Asinma ve surtinme deneyleri 50, 100, 150 mm/sn hialN yik ve 200 m
mesafesartlarinda gitmeli gelmeli (reciprocalyilama CSM Tribometer adliseama
deneyi cihazinda gercekteilmistir. Elde edilen surtinme katsayisi wanana hizi
deserleri SEM-EDS analizleri ile birlikte yorumlansgtir.

5.9. Termal Genlgme ve Ozdireng Olgim Calgmalari

Termal genlgme deneyleri UNITHERM MODEL 1161 marka cihazda
gerceklgtirilmistir. Termal genlgme deneyleri Ni-AlO; ve Ni-SiC elektrolitik
kompozit kaplama numunelerine uygulagme elde edilen sonuclar grafjkeklinde
verilmistir. Termal genlgme deneyleri %C/dk'lik hiz ile 800C’ye cikilarak
gerceklatiriimistir. Termal genlgme calgmalar icin kompozit kaplanmi
numuneler 10x20 mm ebatlarinda kesiimé termal genkeme cihazingekil 2.2'de
sematik olarak gosterildi gibi yerlestirilmistir. Alimina cubuklar Ni kaplanmi

tabaka Uzerine yeg#arilmi stir.

Ozdirenc 6lgimslemleri, dort noktall ug yontemine gore olgiim yapaO 4 marka
cihazda gercekigiriimistir. Ozdireng olcme deneyleri Ni-AD; ve Ni-SiC

elektrolitik kompozit kaplama numunelerine uygulagim.



BOLUM 7. SONUCLAR

Yapilan calgmalardan ankaldigi Gzere metal matris icerisine seramik partiktiieri
ilavesi nano kompozit kaplamalarin seitii ve ginma direncini gedtirmektedir.
Zhou ve arkadgdar [108], nano partikillerin matris icerisine géhimesinin nikel
kristallerinin biaylumesi Uzerine etkili olgu, tane boyutunu kicul@gla ve
kaplamalarin sergiini 6nemli dlcide arttirggni rapor etmglerdir. Qu ve arkaddari
[94] da yaptiklar ¢agmada ikinci faz olarak nano-boyutlu CgQ@artikillerinin
varhginin nikel matrisin tane boyutunu girdigiini gostermyierdir. Bu nedenle,
seramik takviyeli nano kompozitlerin yiksek mikrablk degerleri nikel matrisin
tane boyutunun dinesinden kaynaklanabilir. Metal matrisli kompoazitiesertligi
ve diger mekanik 6zellikleri matrisin mekanik karakteiligtrinden b&msiz olarak
ikinci faz partiktllerinin boyutu ve miktarina gladir. Bu partikillerin boyutu ve
miktarina bgli olarak dispersiyon-serfjmesi veya partikil-serggenesi mukavemet
artis mekanizmalarindan biri devreye girmektedir. Dispem ile sertlgtiriimis bir
kompozit, 0.01 — 1.0um boyut aralgindaki ince partikillerin datiimasi ile
dislokasyon-partikil etkiemi yada Orowan sertlik agti mekanizmasi olarak
tanimlanir [108]. Bu durumda, matris galen yuUk@irtave ince partikillerde
dislokasyon hareketini engeller [109]. Boylece Yapinano kompozit kaplama
deneylerinde sertlikteki agtimetal matris icindeki dislokasyon hareketini dieyen
kompozit kaplamadaki seramik partikillerden kayaakin dispersiyon-sergi@esi
etkisine bglanabilir [63]. Asinma deneyleri sirasinda, matris icerisindeki yuk
transferini sglayan gomuli seramik partikiller giderek matriseyriima eilimi
gosterirler ve sonu¢ olarak termal plastik deforyoasve abraziv @nma azalir.
Ayrica kompozit kaplamanin siurtinme katsayisinmrsigel kaplamadan yuksek

olmasinin sebebi de bunun bir sonucudur.
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Yapilan kompozit kaplama cahnalari sonucu elde edilen verilerden alinan somugla
her bir kaplama parametresinin 6nemini gostgree bu parametrelerin etkileri

belirlenmistir:

1. Nano (100-1000 nm) SiC partikil takviyeli Ni metalatrisli kompozitler
dogru akim elektrolitik kaplama ile hacimce %11,37tpadl konsantrasyonu
deserine kadar bgari ile Gretilmitir.

2. Artan ylzey aktif madde (CTAB) icei nikel matriste nano partikullerin
segregasyonsuz dispersiyonu ile kaplamadaki haci#ceSiC miktarini
arttirmstir.

3. Nano SiC takviyeli elektrolitik kaplamalarin mikeeslik deserleri tstin
dagilm etkisi sayesinde 571 Hv gerine kadar yukseltilngiir.

4. Kaplamadaki SiC hacimce oraninin 400 mg/getene kadar artan yluzey
aktif madde (CTAB) konsantrasyonu ile gittgdzlenmstir.

5. Cozeltideki partikil konsantrasyonunun artmasi @® g/l partikdl
konsantrasyonu gerine kadar kaplamada biriken hacimce % SiC miktari
artms, bu deerin Uzerinde ilave yapilginda ise dglis gostermstir.

6. Artan yuzey aktif madde (CTAB) ve ¢ozeltideki phkiili konsantrasyonu ile
nikel matriste latis distorsiyonu meydana gatmi

7. Kaplamalarin ssnma direnci 300 mg/l gerine kadar artan ylzey aktif
madde iceii ile artmstir, ancak bu konsantrasyonun (zerindgnma
direnci digmeye balamstir.

8. Uretilen Ni-SiC nanokompozit kaplamalar takviyesizikel film ile
kassilastirildiginda daha yiksek surtinme katsayisi ve daha syima
direnci gostermierdir.

9. Kompozit kaplamalarin tamaminda kayma hizi adgihda ginma hizinin

arttigl, bunun yani sira surtinme katsayisinin agatblirlenmitir.
8.1. Oneriler
Yapilan bu deneysel cainalara ilave olarak kaplama parametreleri acisirided

karistirma hizi ve sicaklik parametreleri de deneysatail incelenebilir. Yapilan

karakterizasyon c¢ahnalarina ilave olarak TEM (gecirimli elektron mikimbu ) ve
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korozyon testleri gerceldermek de yararh olabilir. Kompozit kaplama
calismalarinda dgru akim (DC) redresorler yerine kesikli akim (P@dnesorler

kullanilarak kaplama c¢aimalari yapilabilir.

Ayrica kompozit kaplama ¢amalarinda, ayni anda birden fazla partikul SiC, 2JiO
WC vb ilavelerde yapilarak hibrit orp@ Ni-Al,O3-SiC kompozit kaplamalar

arastirma konusu olarak incelenebilir.
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