>

BILECIK SEYH EDEBALI
UNIVERSITESI

BILECIK
SEYH EDEBALI UNIVERSITESI

Fen Bilimleri Enstitiisii
Makine ve Imalat Miihendisligi Ana Bilim Dah

DUSUK KARBONLU CELIiGIiN YUZEY
OZELLIKLERININ GRAFEN ICERIKLI KOMPOZIT
KAPLAMA ILE IYILESTIRILMESI

Kemal AYDIN
Yiiksek Lisans

Tez Danismanm
Prof. Dr. Harun MINDIVAN

BILECIK, 2019
Ref. No: 10267525



>

BILECIK SEYH EDEBALI
UNIVERSITESI

BILECIK
SEYH EDEBALI UNIVERSITESI

Fen Bilimleri Enstitiisii
Makine ve imalat Miihendisligi Ana Bilim Dah

) DUSUK KARBONLU CELIGIN YUZEY
OZELLIKLERININ GRAFEN ICERIKLI KOMPOZIT
KAPLAMA ILE IYILESTIRILMESI

Kemal AYDIN
Yiiksek Lisans

Tez Danisman
Prof. Dr. Harun MINDIVAN

BILECIK, 2019



D

BILECIK SEYH EDEBALI
UNIVERSITESI

BILECIK
SEYH EDEBALI UNIVERSITY

Institute of Science
Department of Mechanical and Manufacturing Engineering

IMPROVEMENT OF SURFACE PROPERTIES OF LOW
CARBON STEEL WITH GRAFEN CONTENT
COMPOSITE COATING

Kemal AYDIN
Master’s Thesis

Thesis Advisor
Prof. Dr. Harun MINDIVAN

BILECIK, 2019



I BILECIK SEYH EDEBALI UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
B{LECIK SEYH EDEBALI Y UKSEK LiSANS

UNIVERSITESI JURI ONAY FORMU

Bilecik Seyh Edebali Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Yo6netim

Kurulunun 12/06/2013. tarih  ve 39/08 . sayith  karariyla olugturulan jiiri
tarafindan 2/06/ 24 9.. tarihinde tez savunma smavi yapilan Kemal AYDIN’mn
“Diisiik Karbonlu Celigin Yiizey Ozelliklerinin Grafen igerikli Kompozit Kaplama ile
lyilestirilmesi” baslikli tez g¢alismasi Makine ve Imalat Mithendisligi Ana Bilim
Dalinda YUKSEK LISANS tezi olarak oy birligi/ oy ¢coklugu ile kabul edilmistir.

JURI

UYE : Prof. Dr. Harun MINDIiVAN (TEZ DANISMANI) W

UYE: Prof. Dr. Murat BAYDOGAN (JURi BASKANI) Q"Z 24’7
UYE: Prof. Dr. Sennur CANDAN S C_O,LCZQ,.L

ONAY

Bilecik Seyh Edebali Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Ydnetim
Kurulunun (& ./03/ 2014 tarih ve ...»9.F...... /..2.6.... sayil karari.

iMzA/ MUHUR




TESEKKUR

Tez hazirlanirken bilgisi, deneyimi, yorumlari ile 151k tutan, laboratuvar imkanlari
ve deneylerin uygulanmasi konusunda bize ¢ok yardimci olan, tez danismanim sayin
hocam Prof. Dr. Harun MINDIVAN?” a tesekkiir ederim.

Bilecik Seyh Edebali Universitesi’nde yapilan analizler esnasinda katkilarindan
dolay1 Sayin Dr. Ogr. Uyesi Ferda MINDIVAN’a tesekkiirii borg bilirim.

Bu ¢alisma Bilecik Seyh Edebali Universitesi, Bilimsel Arastirma Projeleri (BAP)
birimi tarafindan desteklenmistir (Proje No: 2018-01.BSEU.03-03). Desteklerinden
dolay1 Bilecik Seyh Edebali Universitesi BAP birimine tesekkiirlerimi sunarim.

Beni yetistiren ve hayatim boyunca bana destek olan kiymetli annem ve degerli
babama siikranlarimi sunarim.

Ayrica hayatimin her alaninda gosterdigi destek, sabir ve anlayislariyla her zaman

yanimda hissettigim degerli esim Bahar AYDIN’a tesekkiir ederim



BEYANNAME

Bilecik Seyh Edebali Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Tez Yazim Kilavuzu'na
uygun olarak hazirladigim bu tez calismasinda, tez icindeki tiim verileri akademik
kurallar ¢ergevesinde elde ettigimi, gorsel ve yazili tiim bilgi ve sonuglarin akademik ve
etik kurallara uygun olarak sunuldugunu, kullanilan verilerde herhangi bir tahrifat
yapilmadigini, bagkalarinin eserlerinden yararlanilmasi durumunda ilgili eserlere bilimsel
normlara uygun olarak atifta bulunuldugunu, tezde yer alan verilerin bu {iniversite veya

bagska bir tiniversitede herhangi bir tez ¢alismasinda kullanilmadigini beyan ederim.

ceendeen/ 2019

Kemal AYDIN



(DUSUK KARBONLU CELIGIN YUZEY OZELLIKLERININ GRAFEN
ICERIKLI KOMPOZIT KAPLAMA iLE IYILESTIRILMESI)
OZET

Kompozit kaplamalar iistiin 6zelliklerinden dolayr endiistriyel ve teknolojik
alanlarda genis uygulama alanlarina sahiptir. Mekanik, otomotiv, kagit mili, gida ve
imalat endiistrisinde kullanilan ve kullanim alanma gore kalinligt nm seviyesinden
baslayan ve mm seviyesine kadar kalinli§a ulasan kaplama tabakalara ihtiyag
duyulmaktadir. Bahsi gegen uygulamalar icin iiretilecek kaplamalardan iistiin mekanik
ozellikler, yiiksek aginma direnci, yiliksek termal kararlilik gibi 6zellikler istenmektedir.
Kompozit kaplamalar bu tiir uygulamalar i¢in 1yi bir adaydir.

Bu caligmada St37 ¢elik altlik tizerine Nikel ve Nikel/Grafen kompozit kaplama
tabakalar1t Dogru Akim (DC), Pulse Akim (PC) ve Pulse Reverse Akim (PRC) olmak
tizere ii¢ farkli akim tiirtinde ve farkli grafen miktarlarina bagl olarak Watt tipi banyo
kullanilarak iiretilmistir. Akim yogunlugunun farkli akim tiirlerinde {iretilen kaplamalarin
ozelliklerine etkileri incelenmistir. Uretilen kaplamalar taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve X-ginlan difraksiyonu (XRD) metodu kullanilarak karakterize edilmistir.

Akim tiiriiniin sertlik ve asinma davranisina etkileri incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Nikel; Grafen; Kaplama; Kompozit; Elektrolitik kaplama;



II

(IMPROVEMENT OF SURFACE PROPERTIES OF LOW CARBON STEEL
WITH GRAFEN CONTENT COMPOSITE COATING)
ABSTRACT

Composite coatings have a wide range of applications in industrial and
technological fields due to their superior properties. There is a need for coating layers
whose use in mechanical, automative, paper shaft, food and manufacturing industry, and
thickness starts at nm and reaches up to mm depending on the area of use. Features such
as superior mechanical properties, high wear resistance, high thermal stability are
required from the coatings to be produced for said applications. Composite coatings are
a good candidate for such applications.

In this study, Nickel and Nickel / Graphene composite coating layers on St37 steel
substrate were produced by using Watt type bath in three different types of current such
as Direct Current (DC), Pulse Current (PC) and Pulse Reverse Current (PRC) depending
on different amounts of graphene. The effects of current density on the properties of
coatings produced in different current types were investigated. Produced coatings were
characterized by scanning electron microscopy (SEM) and X-ray diffraction (XRD)

method. The effects of current type on hardness and wear behaviour were investigated.

Key Words: Nickel; Graphene; Coating; Composite; Electrodeposition;
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1. GIRIS

Kompozit kaplamalar, iistiin mekanik 6zellikleri, yiiksek 1s1l kararliliklari, yiiksek
asinma ve korozyon direngleri gibi Ozellikler dolayisiyla son yillarda oldukga ilgi
gormektedir. Bu listiin 6zellikleri sayesinde mekanik, otomotiv, gida ve imalat gibi pek
cok endiistride kullanilan ve ilgi goren bir iiriin olarak ortaya ¢ikmistir. Bu kaplamalari,
1s1l piiskiirtme, elektrolitik kaplama, fiziksel ve kimyasal buhar biriktirme yontemleriyle
olusturmak miimkiindiir. Daha basit ve diisiikk maliyetli olmasi1 elektrokimyasal iglemleri
tercih edilir kilmaktadir (Rezaeiolum vd., 2017). Nikel ve kobalt esasli kompozit
kaplamalar elektrolitik kaplama yontemi sayesinde son birkag yildir dikkat ¢ekmektedir
(Jiang vd., 2017). Elektrolitik kaplama iglemleri sonrasi elde edilen kompozit kaplamalar
yiiksek sertlik, iistiin korozyon ve asinma direnci sergilemektedir (Aruna vd., 2015).

Grafen, tek sira bir karbon tabakasindan olusan, 2-boyutlu olarak
tanimlayabilecegimiz ve hem temel 6zellikleri, hem de uygulama alanlar1 dolayisiyla
oldukea ilgi ¢ceken bir maddedir. Grafenin dikkat ¢ekici kimyasal ve fiziksel 6zellikleri
onun giines enerjisi uygulamalari, siiper kapasitorler, transistorler, lityum bataryalar1 ve
yakit hiicreleri gibi cesitli alanlarda potansiyel uygulamalar haline gelmesine neden
olmaktadir (Kuang vd., 2013). Grafenin olaganiisti mekanik, elektrik ve termal
ozellikleri, 2004’te kesfedilmesinden bu yana, onu nano-elektroniklerden sensorlere
kadar ¢esitli uygulama alanlarinda karbon nanotiiplerin bir alternatifi olarak gérmemizi
saglamistir (Jiang vd., 2014). Metallerde korozyon 6nleyici kaplama olarak kullanilacak
takviye malzemesinin hafif, atomik boyutta ince, sizdirmaz, inert, asinmaya kars1 direncli
ve mekanik olarak dayanikli olmas1 gerekir. Bir bal petegi orgiisiinde diizenlenmis ince
bir karbon atomu tabakasindan olusan grafen bu talepleri karsilamaktadir (Kyhl vd.,
2015).

Nikel esasli kompozit kaplamalar sertlik, yliksek mukavemet ve korozyon
direncinden dolay1 otomotiv ve havacilik endiistrisinde tercih edilmektedir. Nikel matrise
ilave edilen grafenin yiiksek sertlik ve mukavemet saglayacagi beklenmektedir. Ancak
grafen/metal kompozitlerin sentezi ile ilgili ¢ok az sayida ¢alisma mevcuttur (Kuang vd.,
2013). Bu sebeple, hazirladigimiz bu ¢alismada, diisiik karbonlu ¢elik iizerine nikel ve
nikel/grafen kompozit kaplama tabakalari, deney ve bulgular kisimlarinda daha detayl
bir sekilde anlatilacak olan Dogru Akim (DC), Pulse Akim (PC) ve Pulse Reverse Akim
(PRC) olmak iizere li¢ farkli akim tiirlinde Watts tipi banyo kullanilarak iiretilecektir.



Akim tiiriiniin ve grafen miktarinin, tiretilen kaplamalarin sertlik ve asinma davranisi
tizerinde bir etkisi olup olmadigi incelenecektir. Hazirladigimiz bu calismanin diger
caligmalardan ayiran en Onemli Ozellik, akim tiiriniin ve grafen miktarmin iki ayri
parametre olarak incelenecek olmasidir. Uretilen kaplamalar taramali elektron
mikroskobu (SEM) ve X-isinlar1 difraksiyonu (XRD) metodu kullanilarak karakterize

edilecektir.

1.1. Elektrokimyasal Kaplama

Elektrik enerjisi ve bununla birlikte yiirliyen kimyasal olaylari inceleyen
elektrokimya bilimi, elektrolitik kaplamanin yap1 taslarin1  olusturmaktadir.
Elektrokimyasal tepkime, elektrik akimi ile maddenin etkilesmesi sonucu yeni bir
maddenin olustugu bir tepkime tiiriidiir. Reaksiyon olarak yiikseltgenme ve indirgenme
tepkimelerini igeren bu durum bir kap icerisinde gerceklesmektedir. Bu kabin igerisinde,
elektrolit (elektriksel iletkenlik gosteren ¢ozelti), elektrotlar ve bu elektrotlari birbirine
baglayan dis bir devre bulunur. Yikseltgenme tepkimesinin oldugu elektrota anot,
indirgenme tepkimesinin meydana geldigi elektrota ise katot ad1 verilir. Elektrokimyasal
olarak adlandirilan bu kaplar galvanik (akimsiz) ve elektrolitik (akimli) olarak ikiye
ayrilir. Elektrolitik hiicrelerde tepkimenin gergeklesebilmesi i¢in bir enerji kaynagi
gerekirken, galvanik tepkimelerin gergeklesmesi igin herhangi bir enerji kaynagina
thtiya¢c duyulmaz. Kimyasal reaksiyonlar dolayisiyla galvanik hiicrelerde tepkimeler
kendiliginden meydana gelip, bunun sonucunda bir elektrik akimi iiretilir. Elektrolitik
kaplama olayi, en temel anlatimiyla, ¢ozelti i¢indeki metal iyonlarmin elektron alarak
metale indirgenmesinin bir sonucudur (Saidin vd., 2011; Sahin, 2014).

Elektrolitik kaplama islemi, elektrik akimi ve kimyasal yardimiyla ilgili yiizey
tizerinde bir kaplama film tabakasi olusturma islemidir. Bu islem sayesinde nm
boyutunda bir kaplama olusturulabilecegi gibi, mm boyutlarda da kaplama tabakalar
tasarlanabilmektedir. Elektrolitik kaplama yontemi, nanopartikiil takviyeli veya nano-
kristal yapili metal matrisli kompozit yapili malzemeler elde etmek i¢in kullanilan
giiniimiiziin popliler yontemlerinden biridir (Erb, 1995). Anodik elektrolitik kaplama
islemi daha eski bir yontemdir. Yaklasik olarak 1960’11 yillarda bu yontem kullanilmaya
baglanmistir. Yiiksek oranda kullanim alani olan otomotiv endiistrisinde tek kat ve son
kat kaplama olarak tercih edilmislerdir. Ancak buna yakin zamanda takip eden

donemlerde (1975°den bu yana) katodik elektrolitik kaplamaya yonelik methodlar



gelistirilmistir. Bunu takip eden sonuglar neticesinde, iistiin korozyon direnci, {iniform
kalinlikta bir kaplama, bosluklara daha iyi dolan bir kaplama hali, daha iyi kose
kaplamalar elde edilmistir. Katodik elektrolitik kaplamasinda is parcasi buna uygun
olarak katot yapilir. Is parcalar1 genellikle demir fosfatlama olarak da bilinen (genel
olarak anodik elektrolitik kaplama durumunda) alkalin fosfatlama veya ¢inko fosfatlama
(genellikle katodik elektrolitik kaplama durumunda yiiksek performans) ile 6n igleme tabi
tutulur (Brock, 2015).

Elektrolitik kaplama islemi esnasinda pH, sicaklik, banyonun bilesimi ve akim
yogunlugu gibi parametreler ile tane boyutunu degistirmek miimkiindiir (Goddard, 2003).
Tasarimcilar ve bu konuda arastirma yapan bilim insanlari, elektrolitik kaplama
yontemini kullanarak malzemelerin yiizey 6zelliklerini kolayca degistirebildiginden bu
teknoloji genis bir kullanim alanina hitap etmektedir. Diizensiz yapidaki yiizey
geometrilerinin ekonomik ve hatasiz bir sekilde diizgiin bir hale getirilmesi yine bu
yontem sayesinde saglanmaktadir. Ancak bu malzemeleri ekonomik ve kusursuz olarak
iiretmek her zaman miimkiin olmayabilir. Elektrolitik kaplama islemi bunun ekonomik
bir sekilde karsilanmasini saglayabilir, fakat bunun yaninda temel proses parametrelerinin
dikkatli bir sekilde secilmesi gereklidir. Kati hal fizigi, malzeme bilimi, elektroteknik,
elektrokimya, yiizey bilimi gibi ¢cogu disiplin grubu elektrolitik kaplama ile ilgilenir.
Elektrolitik kaplanmis malzemelerde fiziki ve mekanik 6zelliklerin her ikisini de igeren
verilere ihtiya¢ duyulur. Bunlar; elektrik ve termal iletkenlik, termoelektrik etkiler,
maddenin yogunlugu, ergime noktasi ve manyetik davranis gibi fiziki 6zellikler, ve
elastisite modiilii, sertlik, siineklik ve mukavemet gibi mekanik 6zelliklerdir (Goddard,

2003).

1.1.1. Akimsiz kaplama

Kaplama teknolojileri son yillardir biiyiik bir gelisme kaydetmistir. Bunun nedeni
ise, kaplama sonrasinda mekanik 6zelliklerin iyilesmesidir. Buna 6rnek olarak akimsiz
nikel kaplamalar1 bir¢ok endiistriyel alanda kullanilmaktadir. Metal kullaniminin
diinyadaki artisiyla birlikte, metallerin zarar gérme potansiyeli de artmaktadir. Modern
yiizey teknolojisinin asil hedefi endiistriyel, tasima ve servis ara¢ gereglerinin dmriinii
arttirmak ve bunlara uygun dekoratif ve fonksiyonel kaplamalar sunmaktir. Bu amagla,

nikel pratiklik ve uygulanabilirlik olarak biiyiik kullanim alanina hitap etmektedir. Nikel



bu sebeple endiistrinin ¢ok degisik sektdrlerinde uygulanmaktadir. (Cam, 2009;

Muraliraja, 2019). Akimsiz kaplamanin sematik gosterimi Sekil 1.1 *de verilmistir.

is Pargasi
Anot ve
Katod

Cozeltideki
Metal lyonu

Kaplama
Cozeltisi

Cozeltideki
Partik il

Rediikleyici Ajan

Sekil 1.1. Akimsiz kaplamanin sematik gosterimi.

Giinlimiizde nikel kaplama uygulamalar1 modern yiizey teknolojisinde en ¢ok
kullanilan bir uygulama haline gelmistir. Akimsiz kaplamalarda nikel saf olarak
kullanilmay1p, nikel-fosfor veya nikel-bor alagimlar1 daha yaygin olarak kullanilmaktadir
(Krishnan vd., 2006). Sekil 1.2°de otomotiv sektdriinde kullanilan akimsiz nikelle

kaplanmis bir parca 6rnegi goriilmektedir.

Sekil 1.2. Otomotiv sektdriinde kullanilan akimsiz nikelle kaplanmis bir par¢a (Web, Star
Metal, 2019).



Akimsiz kaplamalarin baslica istiinliikleri sirasiyla;

-Istenilen kalinlikta kaplanabilmesi,

-Metal/metal olmayan tiim ylizeylere, belirli islem basamaklarindan sonra
kaplama yapilabilmesi,

-Kaplama kalinliginin malzemenin her tarafinda ayni olmasi,

-Yiiksek kaplama sertligi,

-Tribolojik 6zelliklerinin ve yaglayiciligin yiiksek olmasi,

-Lehimlenebilme 6zelligi,

-Temas edebildigi tiim diizgiin/diizgiin olmayan yiizeylerde kusursuz kaplama
ozelligi,

-Herhangi bir akim kaynagma ihtiyag duymamasi ve bu sayede tasarruf
saglanabilmesi,

-Asinmaya ve korozyona karsi direngli olmasi ve bir¢ok mekanik ve fiziksel
istiinliik saglamasidir (Cam, 2009 ; Eraslan, 2010).

Cizelge 1.1. ’de akimli ve akimsiz kaplamalarin karsilagtirilmasi yapilmistir.
Akimli kaplamanin ergime noktasi, 1s1l iletkenlik ve % uzama gibi 6zellikleri akimsiz

kaplamaya gore iyi bir performans sergiledigi goriilmektedir.

Cizelge 1.1. Akimli ve akimsiz nikel kaplamalarin karsilastirilmasi (Eraslan, 2010).

Ozellikler Akimh Kaplama Akimsiz Kaplama (Ni-P
(Elektrolitik) Alasimi)

Bilesimi %99 + Ni Ort. % 2-15 P, % 98-85 Ni

Goriiniisii Mattan parlaga Yari parlak

Yapist Kristalin Amorf

Yogunluk 8,9 gr/cm’ Ortalama 7,9 gr/cm’

Kalinlik Dagilimi Degisken + %10

Ergime Noktasi 1455 °C 890 °C (yaklagik)

Sertlik 40 - 150 HV 500-600 HV

Isil Islem Sonrasi Etkisiz 1000 HV

Asinma Direnci Orta Yiiksek

Korozyon Direnci Iyi (gbzenekli) Cok lyi (bir kag gdzenek)

Relatif Manyetik Duyarlilik % 36 % 4

Elektrik Direng 7 mikroohm/cm 60-100 mikroohm/cm

Is1l fletkenlik 0,16kal/cm.s °C 0,01 - 0,02 kal/cm.s °C

% Uzama % 6 - 30 % 2

Celige Gore Siirtiinme Katsayisi

Yaglanmig Yapisma 0,38

Yaglanmamig 0,2 0,2




Akimsiz kaplamanin ise akimli kaplamaya gore kalinlik dagiliminin daha diizgiin,
sertlik degerlerinin ¢ok daha yiiksek ve elektrik direncinin oldukca fazla oldugu
goriilmektedir. Sekil 1.3. ’de goriildiigli iizere, akimsiz kaplamalarda yiizey kalinlig

dagilimi, akimli kaplamalara gore daha kararli haldedir.

Akimli Nikel Kaplanmig Akimsiz Nikel Kaplanmig

Ana Metal Kaplama Ana Metal Kaplama

Sekil 1.3. Akimsiz nikel kaplanmis bir parga ile, geleneksel yontemle akimli nikel
kaplanmis parca arasindaki fark (Eraslan, 2010).

Akimsiz kaplamalar igerisinde nikel kaplamalar en 6nemli yeri tutmaktadirlar.
Nikel kaplamalarin her gegen gilin artmasinin en onemli nedeni, malzemelerin dis
goriiniisiinii degistirmesinin yani1 sira malzemeye sagladigi fonksiyonel ozelliklerdir.
(Riedel, 1991). Ozellikle korozyon direnci, asinma direnci, sertlik ve siineklik agisindan
cok degisik uygulama alanlar1 bulmaktadir. Akimsiz nikel kaplamalar takim celikleri ve
paslanmaz ¢eliklerin kaplanmasindan ziyade hafif ¢elikler, alasimli ¢elikler ve dokme
demirlerin kaplanmasinda yogun olarak tercih edilmektedir (Eraslan, 2010).

Akimsiz nikel kaplamalari su sekilde siniflandirabiliriz:

i) Banyodaki rediikleyici tiirline gore;

- Hipofosfitli,

- Borhidriirli,

- Aminoborlu,

- Hidrazinli banyolar,



ii) Cozeltinin pH’1na gore;

- Alkali banyolar (hipofosfitli, borhidriirlii)

- Asidik banyolar (hipofosfitli, aminoborlu)

iii) Caligsma sicakligina gore;

- Alkali veya asitli hipofosfitli banyolar (uygulamadaki banyolarin % 90'),
- Alkali borhidriirlii banyolar,

- Asitli aminoborlu banyolar

1.1.2. Akimh kaplama

Akimli kaplamanin temeli, metal iyonlarinin katodik olarak serbest birakilmasi
olayma dayanmaktadir. Cozeltinin elektrolizi siiresince, katotda altlik olarak kullanilan
malzemeye iyonlar indirgenir. Katot elektron kaynagi, anotta elektron alic1 olarak gorev
almaktadir. Akimli kaplama geregi, gerekli olan elektronlar dis bir akim kaynagindan
tedarik edilir. Sulu ¢ozeltiden katodik metal kaplama esnasinda, metal genellikle sulu bir
eriyik durumunda (hidrat) bulunmaz, bunun yerine anyonik kompleks olmay: tercih eder.
Hidrat durumdaki metal notr olmak i¢in bircok adim takip etmesi gerekir. Metal iyonu
difiizyon tabakasina ge¢isi esnasinda, metal iyonunu ¢evreleyen su molekiilleri yonlenir.
Metal iyonlart Helmholtz adi verilen tabakanin igine gectiginde, metal iyonundan su
molekiillerini ayirmak yiiksek enerji gerekmektedir. Bunun i¢in katodun yiizeyinde asil
notrlesme islemi olustugunda, bu ylizeyde sadece basit halde suyu alinmis bir iyon
bulunur. Oncelikle metal iyonu katot yiizeyine absorbe edilir. Ardindan yiizey boyunca
metal kafesinin igerisine dogru hareket eder ve buraya katilir (Karslhioglu, 2014). Sekil

1.4°te akiml kaplama sematik olarak goriilmektedir.
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Sekil 1.4. Akimli kaplamanin sematik gosterimi



Elektrolitik kaplama islemi, kristalin yapida metalik yapilar elde edebilmek
acisindan oldukca ekonomik ve basit bir yontemdir. Akimli kaplama da elektrolitik
kaplama yontemi olarak metalik kaplama iiretiminde, Dogru Akim (DC), Pulse Akim
(PC) ve Pulse Reverse Akim (PRC) yontemleri kullanilmaktadir. Ghazanlou vd., (2016),
DC ve PC akim altinda yaptiklarit Ni-Co/SiO> nanokompozit kaplamalar ve Ni—Co alagim
kaplamalarda PC akimla {iretilen nanokompozit kaplamalarin mikrosertliginin, DC
akimla elde edilenden daha yliksek oldugunu tespit etmislerdir.

Gil vd., (2014), elektrolitik kaplama yonteminin Ni-Al>O3 nanokompozit
kaplamalarin mikroyapt ve tribolojik davraniglarint 6nemli 6lgiide etkileyebilecegini
gostermistir. Bu calismada ayni1 akim yogunlugu i¢in PC akimla iiretilen kaplamada
partikiil icerigi yiiksek, daha homojen partikiil dagilimi, yiiksek kayma mesafesinde daha
yiiksek asinma direnci ve iyilestirilmis siirtinme katsayilarina sahip kaplamalar elde
edilmistir. PC akimla iiretilen kaplamalardaki Al>O3 nano partikiillerin iistiin dagiliminin
yiik tagima kapasitesinin artmasina katkida bulundugu tespit edilmistir. Karslioglu  ve
Akbulut (2015), bakir altliklar iizerine Ni-Co alasim ve Ni-Co/MWCNT kompozit
kaplama tabakalar1 DC, PC ve PRC olmak iizere Watt tipi banyo kullanilarak iiretmistir
ve bu ¢alismada PC ve PRC ile iiretilen nanokompozit kaplamalar, Ni-Co kaplamalarda
CNT’lerin essiz Ozellikleri sayesinde mikrosertlikte ve asinma direncinde dnemli bir
gelisme sergilemistir. Ayrica asinma testleri sonucunda CNT ilavesinin siirtiinme
yiizeyleri arasinda etkin ylik tasima yetenegi ve kendinden yaglama sagladig
belirlenmistir. Ancak DC, PC ve PRC akimla iiretilen tiim nanokompozitler i¢in siirtiinme
katsayisinin arttig1 tespit edilmistir.

DC akim yonteminde bazi parametrelerin kullanimi daha sinirliydi. PC akim
sayesinde, DC akima gore, elektrolitik kaplama teknigi daha esnek hale gelmistir. Pulse
akim agik (on-time, akim verilen zaman, Ton) ve kapali (off-time, akimin kesildigi zaman,
Totf) zamanin essiz kombinasyonu ile kaplama tabakasinin mikroyapisi ve bilesenlerinin
kontrol edilmesi bu sayede ¢ok daha etkilidir. Son zamanlarda yapilan bazi1 ¢alismalarda
DC ve PC akimin artik yeterli olmadig1 goriilmiistiir ve PC akima ters bir akim ilave
edilerek artik PRC tiirii iizerine ¢alismalar yapilmaya baslanmistir. Chang vd., (2006),
PRC teknigi ile ince taneli, piiriizsiiz ylizey ve kompakt kompozit kaplamalar elde
edilebilecegini gostermistir. Sonuglar, pulse akim siiresi boyunca, katodun artan

elektrokimyasal polarizasyonuna atfedilebilir. Bu durum elektrot yiizeyi lizerindeki metal



birikiminin ¢ekirdeklesme enerjisini azaltmakta ve ¢ekirdeklenme oranini arttirmaktadir.
Yiiksek cekirdeklenmenin bir sonucu olarak ¢ekirdeklenme merkez sayisinin artmasina
neden olmaktadir. Ayrica PRC isleminde pozitif akim ve ters akimin alternatif
uygulanmasi, adsorpsiyon olaylari, yiizey difiizyon tabaka yapist ve elektriksel g¢ift
katman yapis1 vb. gibi yiizeyde elektrot degisimine neden olabilir ve bu durum metal
yiizeyin temizlenmesi, aktive edilmesi ve kompozit kaplamalarin safliginin arttirtlmasi
i¢in firsat sunmaktadir.

Bu akim yontemini kullanarak kompozit kaplama iireten bilim insanlari, PRC
islemi esnasinda ters akim uygulandigi zaman, transformasyon (akimin ters yoniine dogru
taginim) gerceklestigi gozlemlenmistir. Bu ters taginim olaymin sonucunda, katodun
elektrokimyasal polarizasyonunun artmasi dolayisiyla, elektrotun yiizeyindeki tanelerin
cekirdeklesme enerjilerinin diistiigli ve bunun sonucunda c¢ekirdeklenme oraninin
artmasindan dolay1 daha diizgiin bir yiizey ve daha siki bir yap1 elde edildigi goriilmiistiir
(Karslioglu, 2014).

Bu calismay1 destekleyen nitelikte bir ¢aligma da Chaparro vd., (2007) tarafindan
yaptlmistir. Bakar altlik kullanilarak farkli akim tiirlerinde nikel kaplama tabakalari
olusturulmustur. Yapilan bu calisma sonucunda, PRC akim kullanilarak irettikleri
kaplama tabakasinin daha siki, ince taneli ve homojen halde oldugu goriilmiistiir. Sekil
1.5°de nikel kaplama tabakasinin yiizey topografik goriintiisii, akim tiiriinlin degismesi

PR

ile ylizey kalitesinin nasil degistigi gosterilmektedir (Chaparro vd., 2007).

<)

Sekil 1.5. Elektrolitik kaplama yontemi kullanilarak a) DC, b) PC ve ¢) PRC akim tiirlinde
tiretilmis nikel kaplama tabakasinin yiizey topografik goriintiisii (Chaparro vd., 2007).
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Akimli olarak metal bir malzemenin kaplanmasi su amagcla yapilmaktadir;

- Dekoratif olarak daha iyi bir goriiniim elde etmek,

- Asinmaya kars1 dayanikliligin artirilmasi,

- Kaliplarin ve piston yataklarinin darbelere kars1 mekanik 6zelliklerinin ve dayaniminin
artirilmasi,

- Korozyona kars1 koruma direncinin artirilmasi bunlar arasinda sayilabilir (Shakoor vd.,

2014).
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2. ELEKTROLITIK YONTEMLE URETILEN KOMPOZIT MALZEMELER

2.1. Elektrolitik Kaplama Yontemi ile Uretilen Ni Alasimlar:

Ni ve alasimlar iyi korozyon ve asmmma direnci gibi g¢esitli 6zelliklere sahip
olduklarindan, kaplama uygulamalarinda biiyiik dikkat ¢ekmektedir. Diinyadaki Ni
tikketiminin neredeyse % 12’si Ni kaplamanin elektrolitik yontemiyle yapilmaktadir.
Dekoratif amagli Ni kaplama kullanima, elektrolitik Ni kaplamanin ana uygulamasidir. Ni
kaplamalari, sanayide asinma ve korozyon direncini arttirmak, erozyona ugramis
metalleri onarmak, kii¢iik boyutlu parcalarin boyutlarin1 degistirmek, manyetik 6zellikleri
gelistirmek, altlik yiizeyi lehimleme veya organik kaplama iiretmek i¢in hazirlamak ve
diger amagclar icin kullanilmaktadir. Saf Ni kaplamaya ilave olarak, bir elektrolitik
kaplama iglemi ile Ni esasl bir alasim kaplama {iretmek miimkiindiir (Torabinejad vd.,
2017). Ni alasimlaria ornek olarak Ni-Co, Ni-Fe, Ni-Zr, Ni-P, Ni-B, Ni-Al, Ni-Ti, Ni-
Mo ve Ni-W verebiliriz.

Ni-Co kaplamalar iistiin mekanik 6zellikleri (yliksek ¢ekme dayanimi ve yliksek
sertlik), iyi tribolojik ozellikleri, uygun 1s1 direnci ve korozyon Onleyici 6zellikleri
nedeniyle 6ne c¢ikan miihendislik malzemeleri ve kaplamalari haline gelmistir. Bu
ozellikler, bu kaplamalarin, asinma ve korozyon 6nleyici kaplamalar olarak gelismesini
saglamistir. Ni-Co alagimlarimin 6nemli 6zelliklerinden biri de sira disi manyetik
Ozellikleridir. Diskler, hafiza kartlar1 ve mikro elektromekanik sistemler (MEMS) dahil,
elektronik ve bilgisayar endiistrisindeki potansiyel uygulamalari i¢in bu alasimlarin
manyetik 6zellikleri dikkat ¢ekmektedir. Ni-Co alagimlari koruyucu ve dekoratif
ozelliklerinden dolay1 biiyiik pratik dneme sahiptir. Ni-Co kaplamalarin {iretim metotlari
arasinda kimyasal buhar biriktirme (CVD), pliskiirtme ve alev piiskiirtme gibi diger
iretim islemleriyle karsilastirildiginda elektrolitik kaplama, ortalama maliyetleri,
esnekligi (tek katmanli veya ¢ok katmanli biriktirme), yiiksek sicakliklara ve yliksek
basinglara ¢ok az ihtiya¢ duyulan basit iiretim prosediirii nedeniyle yaygin olarak tercih
edilmektedir (Yang vd., 2014; Karimzadeh vd., 2019).

Ni-Fe alagimlari, iiretim maliyetlerini azaltmak ve ayni zamanda yumusak
manyetik ozellikleri, iyi elektrik iletkenlik, korozyon direnci ve 6zel optik o6zellikler
saglamak i¢in kullanilmaktadir. Bu kaplama tiirii elektronik iirtinler, sensorler, iletisim ve

optik endiistrilerinde yaygin olarak yer almaktadir. Ni-Fe kaplama iiretmek ig¢in
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puskiirtme, molekiiler 1s1n epitaksi, buharlagsma ve elektrolitik kaplama gibi yontemler
tercih edilmektedir. Elektrolitik kaplama digindaki diger kaplama yontemlerinin
dezavantajlar1 sirasiyla 6zel sicaklik ve basing kosullari, ultra yiiksek vakum ve buna
bagli olarak prosesin pahali olmasidir. Ayrica, elektrolitik kaplama islemi ile {iretilen
kaplama daha homojendir ve diger kaplama islemleriyle iiretilenlere kiyasla daha diisiik
kusurlara sahiptir (Torabinejad vd., 2017).

Ikili Ni-Zr alasiml1 ince filmlerin iistiin katalitik uygulamalari, spesifik hidrojen
emilim Ozellikleri ve gelismis korozyon direnci gibi 6zellikleri ilgi ¢ekmektedir. Bu
malzeme ayrica yakit hiicrelerinde, biyomedikal endiistrisinde, gerilmeli atomik kuvvet
mikroskop proplar1 ve niikleer reaktorde sogutucu akis dongiilerinde uygulama alanlarina
sahiptir (Sahu vd., 2018).

Ni-P kaplamalar, korozyon ve asinmaya karsi koruma saglayan mekanik ve
tribolojik Ozellikleri nedeniyle miihendislikte yogun olarak kullanilmaktadir. Klasik
olarak, bu tiir kaplamalar <500 um kalinliga sahip olabilir, ancak daha hizli biriktirme ve
daha diisiik maliyet elde etmek i¢in kaplama kalinligini inceltme egilimi vardir.
Bilesimlerine ve yapilarina bagli olarak, ilk elde edilen kaplamalar iyi mekanik, tribolojik
ve elektrokimyasal oOzellikler, katalitik aktivite ve aym1 zamanda faydali manyetik
ozellikler gostermektedir. Elektrolitik kaplama sirasinda fosfor birlesmesinin temel
ozelligi, kristal yapimin amorflasmasidir ve bu 6zellik hidrojen/oksijen reaksiyonlar1 i¢in
korozyon Onleyici veya elektrokatalizor gibi bir¢ok yolla elektrokimyaya uygulanabilir.
Korozyonu engellemek i¢in Ni-P’un otomobil endiistrisindeki yanmali motor pargalari,
konteynerler vb. gibi bir¢ok uygulamasi vardir. Isil islem uygulandiktan sonra, Ni-P metal
kaplamalarin sertligi sert Cr kaplamalarinkine yaklasabilir ya da asabilir (Soares vd.,
2018; Lelevic ve Walsh, 2019).

Miikemmel o6zellikleri nedeniyle 6ne ¢ikan Ni-B alasimli kaplamalar, yliksek
sertlige, yiiksek asinma direncine (sert krom kaplamalardan daha iy1) ve iyi korozyon
onleyici 0Ozelliklere sahiptir. Ni-B kaplamalar ayrica yaglayicilik, miikemmel
lehimlenebilirligi, iyi elektriksel Ozellikleri, antibakteriyel ozellikleri, olaganiistii
elektromanyetik 6zellikleri ve diisiik gézenekliligi ile bilinmektedir. Bununla birlikte, 1s1
islem uygulandiginda Ni-B kaplamalarin, Ni-P kaplamalardan korozyona daha fazla
direngli oldugu ve ticari sert krom kaplamalardan daha sert oldugu bilinmektedir. Ni-B

kaplamalar, yliksek erime noktalarina (1350-1360 °C) bagl olarak yiiksek termal
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kararliliga sahiptir. Ayrica, Ni-B kaplamalar diisiik elektrik direncine (89 x 10% Q cm)
sahiptir ve bu nedenle elektronik endiistrisi i¢in uygundur. Ni-B kaplamalar1 otomotiv,
uzay, niikleer, petrokimya, bilgisayar, elektronik, plastik, optik, tekstil, kagit, gida ve
baski endiistrisinde kullanilmaktadir (Cengiz vd., 2019).

Elektrolitik kaplama yontemi ile gelistirilen Ni-Al kaplamalari, {istiin korozyon
direnci ve yiiksek sicaklikta oksidasyon direnci nedeniyle ¢esitli arastirmacilar tarafindan
incelenmistir. Korozyona kars1 direnci arttirmanin umut verici bir yoluda kaplamanin
diizgiin ve daha yliksek miktarda Al icermesiyle miimkiindiir (Maharana vd., 2019).

Ni-Ti kaplamalar, optimize edilmis mikroyapilar1 ve 6zellikleri nedeniyle agresif
bir ortamda koruma kapagi olarak kullanilmaktadir. Her ne kadar elektrolitik kaplama
yontemi ile Ni-Ti kaplamalarin hazirlanmasi genis ¢apta ¢alisilsa da, Ni-Ti kaplamalarin
kaplama prosesi, mikroyapi, korozyon onleyici davranis ve mekanik 6zellikleri, 6zellikle
nano boyutlu Ti partikiilleri mikron boyutunda olanlarin yerini aldiginda daha fazla
arastirma yapilmasi ihtiyact dogmustur (Zhao vd., 2015).

Ni-Mo alasim kaplamalarin yiiksek sertlik, asinma ve korozyon direnci, iyi
katalitik ozellikler gibi iistiin 6zellikleri dolayisiyla bu kaplamalar arastirmacilarin
oldukea ilgisini ¢ekmektedir. Bu 6zellikleri sayesinde ¢esitli uygulama alanlarinda sert
kaplama malzemesi olarak kullanilmaktadir (Laszczynska vd., 2018). Ni-Mo alasimlari,
hidrojen iiretiminde katalizor, siiper iletken kaplamalar icin altlik materyali ve soguk
haddeleme ve tavlama ile iiretilen siiper iletken kaplamalarda takviye malzemesi olarak
uygulamalara sahiptir (Kapoor vd., 2017; Kapoor vd., 2019).

Krom esasl kaplamalar, miikkemmel korozyon direnci ve asinma direnci 6zelligi
nedeniyle genis miihendislik uygulamalarina sahiptir. Ancak krom esasl kaplamalarin
hazirlanmasinda kullanilan elektrolit, toksik krom iyonlar1 i¢cermektedir. Ayrica, sert
krom kaplamalar kalint1 gekme gerilmesi ve catlak icermesinden dolay servis sirasinda
kolay bir sekilde hasara ugrayabilir. Tungsten ve molibden ile alagimlandirilmis nikel
esasli kaplamalar iistiin mekanik 6zellikleri, korozyona ve asinmaya karsi direncinden
dolay1 sert krom kaplamalara alternatif olarak yerini alabilir. Esasen Ni-W alagimi, saf
nikel (1445 °C) ve tungstenin (3410 °C) ergime noktalarindaki biiyiik fark nedeniyle
geleneksel alasimlama islemleriyle iiretilemezler. Ancak elektrolitik kaplama teknigi ile

Ni-W kaplama hazirlamak miimkiindiir. Elektrolitik kaplama ile olusturulmus Ni-W
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alasimlar1 yliksek sertlik, miikemmel asinma direnci ve iistiin korozyon direnci

sergilemektedir (Jinlong vd., 2018).

2.2. Elektrolitik Kaplama Yontemi ile Uretilen Ni Kompozit Kaplamalar

Elektrolitik kaplama, optimize edilmis kosullarda metalik ve metalik olmayan
bilesenlerin veya polimerlerin kaplama tabakasinda biriktirilmesiyle kompozit
olusturulmasina imkan veren en 6nemli tekniklerden biridir. Partikiil ilave edilmis
kompozitlerin {iretiminde pek ¢ok yontem kullanilabilir. Ancak, elektrolitik kaplama
yontemini burada {stiin kilan durum, yiiksek sicaklik ve basinca gerek duyulmaksizin
partikiillerin dagilimi1 ve konsantrasyonun kolayca kontrol edilebilmesidir. Bu sebeple
nano-kompozit tiretiminde elektrolitik kaplama yonteminin kullanilmasi en uygun tercih
olacaktir (Wu vd., 2004; Karshoglu, 2014; Kartal vd., 2017).

Nikel korozyona karsi direncli bir metaldir. Nikel kompozit kaplamalara
baktigimiz zaman, Al>O3 (Saha ve Khan, 2010; Alizadeh ve Cheshmpish., 2019), SiC
(Vaezi vd., 2008; Salari Mehr vd., 2019; Lanzutti vd., 2019), ZrO> (Benea, 2009; Bostani
vd., 2018), TiO: (Baghery vd., 2010; Yilmaz, 2013), WC (Surender vd., 2004;
Elkhoshkhany vd., 2017) ve CNT (An vd., 2008; Dong vd., 2019) ile yapilan kompozit
bilesenleri 6n plana ¢gikmaktadir. Bu partikiillerin ilave edilmesi durumunda, saf olan yap1
ile kiyaslandiginda yiiksek korozyon ve asinma direnci gibi fiziksel ve mekanik
ozelliklerin iyilestigi goriilmektedir. Ancak partikiiller metal matriks igerisine homojen
olarak dagilmasi durumunda bu miimkiindiir.

Matris olarak korozyona direngli nikel icerisinde bulunan sert aliimina nano-
partikiiller (2000-2300 HV) sayesinde Ni-Al,Os kompozit kaplamalar onemli 6lgiide
sertlik, korozyon ve aginma direnci sergilemektedir. Optimum akim yogunlugu ve metal
matriks yapisi icerisinde partikiillerin diizgiin dagilim tribolojik 6zellikleri ve kompozit
kaplamalarin oksidasyon direncini de iyilestirmistir (Wu vd., 2004; Saha ve Khan, 2010;
Alizadeh ve Cheshmpish., 2019).

Ni-SiC kompozit kaplamalar siirtiinen pargalarin, dokiim kaliplar1 ve yanmali
motorlarin  korunmasinda ticari anlamda biiylik Oneme sahiptir. Nano boyutlu
partikiillerin mevcudiyeti ve akim tiirliniin kaplamaya kazandirmis oldugu olumlu
ozellikler nikel esasli nano SiC kompozit kaplamalarin iiretimine olan ilgiyi arttirmastir.

Ni-SiC kompozit kaplamalar genis bir kullanom alanma sahiptir. Diger takviye
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partikiillerine gore SiC partikiiliiniin diisiik maliyeti ve yiiksek asinma direnci SiC’ii cazip
kilmaktadir (Vaezi vd., 2008; Salari Mehr vd., 2019; Lanzutti vd., 2019).

Ni-ZrO; kompozit kaplamalarin yiiksek sertlik ve iistiin tribokorozyon direnci
sergilemesi Ni matrikste dislokasyon hareketini engelleyen inert ZrO;’iin dispersiyon
mukavemet artirma etkisinden kaynaklanmaktadir (Benea, 2009; Bostani vd., 2018).

Kimyasal olarak kararli, toksik olmayan, yiliksek sertlik ve yiiksek sicaklikta
asinma direnci gosteren Ni-TiO» kompozit kaplamalarda artan TiO» igerigine bagh olarak
yiik tasima kabiliyeti ve asinma direnci artmaktadir. Ni-TiO> kompozit kaplamalar,
otomobil parcalari, elektrik baglanti parcalari, motor silindir parcalari, miizik aletleri,
tibbi cihaz pargalar1 ve yakit hiicresi uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir
(Baghery vd., 2010; Algul vd. 2015 a).

WC veya WC-Co teknolojik olarak 6nemli bir malzeme olup, kesici aletler, kaya
deliciler, zimbalar ve asinmaya dayanikli kaplama malzemeleri olarak yaygin sekilde
kullanilmaktadir. Hem tokluk hem de mukavemetin birlikte bulundugu WC-Co
kaplamalar sert krom kaplamalara alternatif olarak diistintilmiistiir. Hazirlanan Ni-WC
kompozit kaplamalarda, WC orani arttik¢a siirtiinme katsayisinin azaldigir gézlenmigstir
(Surender vd., 2004; Elkhoshkhany vd., 2017).

Bir boyutlu nanomalzeme olan CNT'ler hafif, genis en boy oranlarina sahip boru
seklinde hegzagonal yapilidir. CNT'lerin yiiksek elektrik iletkenligi, iistlin mekanik
ozellikler ve 151k gecirgenligi nedeniyle elektrolitik kaplama yontemi ile CNT iceren
kompozit kaplamalar daha iyi asinma direnci, korozyon direnci ve kendiliginden yaglama
ozellikleri i¢in Onerilmistir (An vd., 2008; Dong vd., 2019). CNT iin kendiliginden
yaglayicilik 6zelliginden dolayr hazirlanan Ni-CNT kompozit kaplamalarda siirtiinme
katsayisinin belirgin bir sekilde azaldigi goézlenmistir. Ni-CNT kompozit filmler,
havacilik, otomobil ve diger endiistrilere siirtinme bileseni olarak uygulama alani
bulabilir (Arai vd., 2008).

Grafen, giiclii kovalent baglarin olusturuldugu 1580 cm™ ve 2700 cm™!”de Raman
pikleri ile karakterize edilen sp2 karbon altigen aglarindan olugmaktadir. Grafen, essiz iki
boyutlu yapisi, olaganiistii fiziksel ve mekanik 6zelliklerinden dolayr uzay, kimya ve
otomotiv endiistrileri, enerji tiretimi, niikleer uygulamalar i¢in gerekli tiim 6zellikleri
sergilemektedir. Ayrica, grafen levhalarinin kompozit kaplamalarda yiizey

purtizliligiinii ve sertligi arttirdigi, tane boyutunu incelttii ve kompozit kaplamalarin
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korozyon direncini arttirdigi rapor edilmistir (Jabbar vd., 2017). Yiiksek performansli Ni-
Gr kompozitler gelistirmede karsilasilan en 6nemli sorun, Ni matriks i¢ine grafenin

tiniform bir sekilde dagitilmasidir.

2.3. Elektrolitik Kaplama Yontemi Kullamlarak Uretilmis Ni-Gr Kompozit
Kaplamalarin Ozellikleri
Grafen gilinlimiizde en ince iki boyutlu karbon malzeme ve tiim grafit formlarinin
yapitasi olarak bilinmektedir. Tek bir karbon atomu tabakasina sahip olan grafen ilk
olarak grafitten elde edilmistir. Grafenin kesfi, karbon malzemelerin arastirilmasinda yeni
uygulama alanlart olusturmustur. Sekil 2.1’de karbon’a ait grafen, fulleren, karbon

nanotiip ve grafit formlar1 verilmektedir (Ding vd., 2018).

Sekil 2.1. Yaygin olarak kullanilan karbon malzemeler (Ding vd., 2018).

Son yillarda, aragtirmacilar metal grafen kompozitleri dokiim, toz metalurji ve
elektrolitik kaplama gibi bircok farkli yontemle hazirlamiglardir. Dokiim ile tiretilen
grafen-metal kompozitlerde grafen ve metal arasindaki yogunluk farkindan dolay1 grafen
metalin iistiinde toplanacaktir. Ayrica metallerin yiiksek ergime sicakligi grafen ile metal
matris arasinda ciddi bir arayliz reaksiyon olusumunu tetikleyecektir. Toz metalurjisi,
metal kompozit hazirlamak icin nispeten uygun bir islem olup karmasik geometrili nihai
iriin elde edilmesine imkéin verir. Ancak, grafen kompozitlerin toz metalurjisi ile

hazirlanmas1 asamalarindan biri olan yiiksek enerjili bilyali 6gilitme prosesi sirasinda
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grafen zarar gorebilir veya sinterleme asamasinda kusurlar olusabilir. Diger taraftan
elektrolitik kaplama ile oda sicakliginda ve atmosferik basin¢ta kompozit kaplama
olusturmak miimkiindiir. Elektrolitik yontemle hazirlanan malzemelerin tane biiyiikligii,
toz metaliirjisi ile iiretilenden daha ince olup tane boyutunu kii¢iiltme mukavemet artirma
mekanizmasindan dolayr ileri mekanik ve kimyasal Ozellikler elde edilir. Ancak
geleneksel elektrolitik kaplama teknolojisi zayif biriktirme verimliligine sahiptir ve bu
nedenle endiistriyel iiretim i¢in uygun degildir (Jiang vd., 2018; Ji vd., 2018).

Son on yilda grafen en ¢ok calisilan bilimsel calismalar arasinda yer almaktadir.
Grafenin en popiiler nanomalzeme haline gelmesinde elektronik, enerji ve biyolojide
uygulamalar1 etkili olmustur. Grafenin kimyasal kararliligi, termal kararliligi ve
miikemmel bariyer 6zellikleri sayesinde metalleri korozyona karst korumak miimkiindiir
(Ding vd., 2018). Grafen filmin su, hava vb. korozif ortamlarda metallerin korozyon
hizin1 6nemli Slgiide azaltict etkisi Sekil 2.2°de goriilmektedir. Grafen filmler en ince

koruyucu kaplama olarak isimlendirebiliriz.

Korozif Ortam Korozif Ortam
HO Cr o, H,0 Cr 0,
0@ o 0®

Difiizyon Diflizyon

Koruma

; Korunmug Metal
Grafen Film

Sekil 2.2. Grafen filmin korozif ortamdaki bariyer etkisi (Ding vd., 2018).

Grafen film korozif ¢dzeltisinin metale niifus etmesine izin vermeyerek hasara
ugramasini engellese de, grafen filmdeki catlak ve kusurlardan dolayr altlik olarak
kullanilan metal 6nemli 6l¢lide korozyona ugrayabilir. Grafen filmdeki catlak ve kusurlar
korozyona kars1 koruma kabiliyetini 6nemli Olclide azaltmaktadir. Metal ylizeyindeki
grafen filmde bulunan bu kusurlar korozyona kars1 kisa siireli iistiin koruma performansi

saglasa dahi uzun siireli koruma performansinda istenilen talebi karsilamayabilir. Bu
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nedenle, atomik tabakasi biriktirme teknolojisi ile kusurlar1 tamir ederek grafen filmin
koruyucu yetenegini gelistirmek miimkiindiir. Grafen filmin koruyucu etkisi hakkinda
bircok farkli goriis bulunmaktadir. Ince filmlerin hazirlanmasinda kusurlar1 &nlemek
neredeyse imkansiz oldugu i¢in uzun vadeli bir korozyon 6nleyici teknoloji olarak grafen
film uygulamasinin pratik olmadig: diisiiniilmektedir. Ayrica bu kusurlar, grafen filmin
uzun siireli koruma performansinin zayif kalmasinin ana nedenidir. Baz1 arastirmacilar,
grafen filmlerin metal yiizeyin korozyon koruma performansina katki saglamadigini
diisiinmektedir ve grafenin miikemmel iletkenligi metallerin elektrokimyasal korozyona

ugramasini tesvik ettigi Sekil 2.3°de goriilmektedir.

Korozif Ortam Korozif Ortam
H,O Cl 0,

HO o,

Diflizyon Diflizyon

Grafen yapisal kusurlar Katot reaksiyon
O’+4c+2H,0—~40H

‘ Katot
e~ e"e"e e e_

Katot

e~ e-e” e e

Fiziksel Penetrasyon Elektrokimyasal korozyon mekanizmasi

Sekil 2.3. Metallerin korozyonuna neden olan grafen film kusurlar1 (Ding vd., 2018).

Chronopoulou vd., (2018), yiizey aktif madde Sodyum Dodesil Siilfat (SDS) ilave
ederek veya etmeyerek hem DC hem de PC akimla saf nikel ve grafen plaka (GNPs)
igeren kompozit kaplamalar hazirlamistir. DC akim kosullari altinda iiretilen kaplamadan
farkl olarak, yap yiiksek frekanslarda uygulanan PC akim durumunda daha homojen ve
plirlizsliz hale gelmektedir. Elektrolitik banyoda diisiik frekansli PC akim (v = 1 Hz)
uygulanmasiyla birlikte ylizey aktif madde SDS ilave edilmesi durumunda yiizeyin
puriizliliigii daha da azalmistir. Bununla birlikte, yiiksek frekansli PC akimla beraber
yiizey aktif madde SDS ilave edildiginde diisiik frekans altinda PC akimla f{iretilen
kaplamalara kiyasla Ni matrisinde daha yiiksek karbon igerigine sahip daha diizgiin ve

pliriizsiiz bir yiizey ile elde edilmistir. Hem DC hem de PC akimla {iretilen kompozit
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kaplamalarin XRD sonuglarina gore Ni matrise grafen (Gr) ilavesinin Ni kristalinin
tekstlir yapisin1 6nemli Ol¢iide etkilemedigini, (111) diizlemi boyuncu yonlenmenin
gelistigi ortaya ¢ikmistir. Saf Ni kaplamalara kiyasla PC akimla iiretilen tiim kompozit
kaplamalarin sertligi yliksektir. Ancak, DC akim uygulanmasi durumunda kaplamalarin
yiizeyinde partikiillerin topaklagmasindan dolay1r Ni matriste tiniform olmayan grafen
dagilim1 kompozit kaplamalarin sertliginin saf Ni’den daha diisiik olmasina yol agmustir.
Yiizey aktif madde igeren kompozit kaplamalar daha yiiksek bir asinma direnci
sergilemistir. Kompozit kaplamalarin asinma mekanizmasi, bolgesel oksidasyon olaylari
ile birlikte adhesif ve abrasif asinmasinin beraber gerceklesmesidir.

Kumar vd., (2013), elektrolitik kaplama yontemi ile ¢elik tizerine saf Ni ve Ni-Gr
kaplama hazirlamistir. Ni matrise Gr ilavesi ile tercihli yonlenme gergeklesmektedir. Saf
Ni ve Ni-Gr kompozit kaplamalarin yiizey morfoloji sonuglarina gére saf Ni kaplamanin
tim yiizeyinde iri taneli homojen kaplama elde edilirken, Ni-Gr kompozit kaplama
yiizeyinde ise daha az tepeciklerin oldugu iiniform, parlak ve ince taneli yap1
gozlenmistir. Elektrolitik kaplama sirasinda kaplama yilizeyine adsorbe edilen Gr’in
kristal biiylimesini engelledigi ve Ni iyonlariin indirgenmesi i¢in c¢ekirdeklesme
bolgelerini arttirdigi, bu da kompozit kaplamada tane incelttigi ileri stirlilmiistiir. Ni-Gr
kompozit kaplama, saf Ni’den daha yliksek sertlik sergilemistir. Kompozit kaplamanin
daha yiiksek sertlik gostermesi Ni matriste yliksek mukavemete sahip Gr partikiillerinden
kaynaklanmaktadir. Ince taneli metal matriste bulunan Gr dislokasyon hareketine
engelleyerek sertlikte artis saglamistir. Cok sayida catlak ve bosluklarin olustugu saf Ni
kaplamaya nazaran kompozit kaplamada banyo ¢ozeltisindeki Gr kusurlara karisir ve
kompozit kaplamanin korozyona kars1 direncini artirmistir.

Kuang vd., (2013), siispansiyon halinde grafen oksit (GO) tabakalar1 olan bir nikel
stilfamat ¢ozeltisi i¢inde elektrolitik kaplama ile Gr/Ni kompozitler hazirladi.
Kompozitlerde yiiksek siddette (1 1 1) keskin difraksiyon piki Ni’in (2 0 0) diizlemi
yerine (1 1 1) diizlemi boyunca biiyiime egiliminde oldugunu gostermektedir. Elektrolitik
kaplama islemi sirasinda indirgendikten sonra Ni’in Gr tabakalar1 iizerinde
biiyiiyebilecegi iddia edilmektedir. Saf Ni ile karsilastirildiginda kompozit kaplama daha
yiiksek piiriizliiliik sergilemistir. Indirgenmis grafen oksit (RGO) tabakalarmin birbiriyle
etkilesmesi elektrolit iyonlarinin Gr yiizeylerin igine girmesi ve ¢ikmasi i¢in kolay bir yol

saglayan agik bir gozenek yapisi olusturmasindan kaynaklanmaktadir. Kompozitlerin
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yiizeyi incelendiginde elektrolitik kaplanmis bazi burusuk tabakalarin bulunmasi Ni
matrisinde indirgenmis Gr tabakalarinin homojen dagilimini géstermektedir. EDS analiz
sonucu da kompozitlerde grafenin varligin1 dogrulamaktadir. EDS analiz sonuglarina
gore Ni’in mevcudiyeti, iletken Gr yiizeylerinde Ni** iyonlarmin indirgenebilecegini
isaret etmektedir. Elektrolitik kaplanmis Ni kaplama ile Gr/Ni kompozitlerin 20°C ila
200°C arasinda sicakliga bagli olarak 1s1l iletkenlikleri incelendiginde sicaklik artistyla
1s1l iletkenligin azaldigi ve kompozitlerin daha yiiksek 1sil iletkenlige sahip oldugu
gdzlenmistir. Ornegin kompozitin 200°C’de (70.4 W / mK) 1s1l iletkenligi, 20°C’de (68.4
W / mK) elektrolitik kaplanmis Ni’den bile daha yiiksek olup genel olarak tiim sicaklik
araliginda kompozitlerin 1s1l iletkenligi saf Ni’den yaklasik % 15 daha fazla gelisme
gostermistir. Kompozit kaplamalarda agirlikca % 0,12 Gr ilavesinin bir takviye etkisi
oldugu tespit edilmistir. Gr / Ni kompozit ve saf Ni elektrolitik kaplamalarin nanosertlik
test sonuglarina gére Gr / Ni kompozit nanomekanik o6zelliklerinde miikemmel bir
gelisme sergilemistir. Kompozit kaplama 6,85 GPa’lik bir sertlige ve 252,76 GPa’lik bir
elastisite modiiliine sahiptir. Saf Ni ise 1,81 GPa’lik bir sertlik ve 166,70 GPa’lik elastite
modiille karsilastirildiginda, kompozit kaplamanin sertligindeki artis neredeyse 4 kat
olmaktadir. Ni i¢ine daha iyi tutunan Gr tabakalar1 sayesinde Gr tabakalari ve Ni
arasindaki ara yliz baglanmadan dolayr kompozit ylizeyi daha kompakttir. Kompozit
kaplamadaki sertlik artis1 ilave edilen Gr tabakalarinin si1g ylizeyde homojen bir sekilde
dagilmas: ve Ni iginde bir ag gibi hareket etmesi ile ilgilidir. Batict u¢ kompozit
kaplamaya girdiginde Gr tabakalar yiikii tasir ve dislokasyon hareketini engeller. Saf Ni
kaplamada ise batic1 u¢ daha biiyiik bir derinlige kolayca niifuz edebilir.

Algul vd., (2015 b) yaptig1 calismada bir Watt tipi elektrolitten PC akimla Ni-Gr
metal matriks kompozit kaplamalar hazirladi ve yapisal ve tribolojik 6zelliklerini
inceledi. XRD calismalarinda (1 1 1), (2 0 0) ve (2 2 0) kristalografik diizlemlerine
karsilik gelen Ni’e ait tipik pikler elde edilmistir. Saf Ni i¢in, (2 0 0) diizleminin relatif
siddeti, (1 1 1) ve (2 2 0) gibi diger diizlemlerden ¢ok daha yiiksektir. Kompozit
kaplamada Gr ilavesi ile Ni (2 0 0) yerine (1 1 1) diizlemi boyunca biiylime egiliminde
oldugundan (1 1 1) relatif siddetinde hafif bir artisa ve (2 0 0) diizleminde ise relatif
siddetin azalmasina neden olmaktadir. Borik asit (H3BOs) ve ylizey aktif madde (SDS)
gibi Ni matrisin pH ve tane biiyiikliigiinii kontrol etmek i¢in kullanilan bazi katki

maddeleri oldugundan, bu katki maddelerinin kirlilik olusturduguna inanilmaktadir. Gr
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ilavesi ile SDS ve Bor'un, Gr tabakalarindaki kusurlu bolgelere absorbe olmasina neden
olabilir. Bu davranig, (1 1 1) diizlem boyunca Ni’in biiylimesini saglayan Gr’in 6zel
morfolojik yapisiyla ilgilidir. Gr ilavesi ile Ni’in (1 1 1) difraksiyon pikinin siddetinde
azalma ve pikin genislemesi kompozit kaplamada Ni’in tane biiylikliiglindeki azalmay1
gostermektedir. Elektrolitik kaplamada biliylime c¢ekirdeklenme ve kristal biiylimesi
arasindaki bir rekabetten olugmaktadir. Gr ilavesi ile Ni’in ¢ekirdeklesme bolgeleri
artarak ve kristal biliylimesi gecikerek ve boylece kompozit kaplamada daha ince taneli
Ni matrisi elde edilir. Gr ilavesi ile sertligin artmasi tane incelmesi ve grafenin Ni matriste
dislokasyon hareketini engellemesine atfedildilmektedir. Ni’in (1 1 1) diizleminde
siddetin azalmasi ince taneli Gr takviyeli Ni matrisli kaplamalar1 ¢ok kristalli
yapmaktadir ve Ni kristalinde tane sinirlar1 dislokasyon hareketini engelleyerek Ni
matrisin sertligini artirmaktadir. Elektrolitte daha az Gr iceren kompozit kaplamanin
asinmis yiizeyinde plastik deformasyon gozlenirken yiliksek Gr igeren kompozit
kaplamanin yiizeyinde ise plastik deformasyon ve asinma iz genisliginin azalmasi artan
kompozit kaplama sertligi ve ayrica Gr’in kaplamada yiik tasiyici ve kat1 yaglayici gérev
iistlenmesinden kaynaklanmaktadir. Gr’in kati yaglayici etkisi nedeniyle, Gr nano
tabakalar1 kati bir yaglayici olarak davranir ve asinan yiizeyde kayarak plastik
deformasyonu azaltmaktadir.

Jiang vd., (2014) hazirladig1 ¢alismada, korozyon direnci uygulamalari i¢in 0,1 ve
0,2 g/l grafen igeren nikel kompozitler tiretmislerdir. Yiizey morfoloji incelendiginde
kompozit kaplamalarin yiizeylerinde dagilmis kabariklar bulunurken saf Ni kaplama
diizglin bir ylizey ve homojen bir yap1 sergilemistir. Ayrica daha yiliksek Gr iceren
banyodan hazirlanan kompozit kaplamanin yiizeyinde daha fazla ve daha biiyiik
kabariklar gézlenmistir. Saf Ni kaplamaya kiyasla kompozit kaplamalarin yiizeyinde
kabariklarin olugsmasindan dolayr daha piiriizlii yiizeyler elde edilmistir. Saf Ni ile
kompozit kaplamalarin ylizey morfolojisi arasindaki fark Gr’in elektrik 6zelligi ile ilgili
olabilir. Gr’in ¢ok iletken olmasi nedeniyle, katot yiizeyleri kagimilmaz olarak Ni
matrisine Gr’in ilave edilmesiye artacaktir. Kaplama sirasinda, elektronlar Gr
yiizeylerinden Ni matrisine transfer olabilir ve sonu¢ olarak Ni iyonlar1 ya katot
yiizeyinde veya Gr yiizeyinde azalir. Ayrica Gr, Ni matrisinden daha iyi bir iletkenlige
sahip oldugundan Gr yiizeylerindeki Ni iyonlarinin rediiksiyon hizi Ni matrisinin

yiizeylerindeki oranlardan daha yliksek olacaktir. Bu nedenle, Ni iyonlar1 tercihen Gr
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tizerinde birikecektir ve kaplamanin yiizeylerinde bazi kabarmalarin olusumuna yol
acacaktir. Gr’in Ni matrisine yapistig1 veya Ni’e ilave edildigi mekanizma Sekil 2.4’de

desteklenmektedir.

TR R IR AT RRRARTIIY .......'.22.....\;........ ......

Nikel kaplama GrafenIleeI kaplama

(@) Gelik (b) Gelik

Sekil 2.4. (a) Saf Ni ve (b) Gr igeren kompozit kaplamanin sematik goriintiisii (Jiang vd.,
2014).

Saf Ni ve Gr iceren kompozit kaplamalar altlik malzeme olarak kullanilan ¢elikten
daha yiiksek korozyon potansiyeli ve daha diisik korozyon akim yogunlugu
sergilemektedir. Gr igeren kompozit kaplamalarda artan Gr igerigine bagli olarak
korozyona kars1 direng artmaktadir. Gr iceren kompozit kaplamalarin korozyona kars1
direng gostermesi ¢esitli faktorler sorumlu olabilir: (i) Gr’in Ni matriste diizgiin bir
sekilde dagilmasi ve inert bir fiziksel bariyer gérev iistlenmesi sonucu lokal korozyonun
baslamasima ve kompozit kaplama ylizeyinde homojen korozyon olusmasina neden
olmasi, (ii) Gr’in Ni matriste aralik, bosluk ve mikro 6lgekte delikleri doldurmas ile
korozyonun baglamasi ve gelismesi Onleyebilmesi (ii1) Gr ilavesi ile Ni matrisin tane
boyutunun 6nemli 6l¢lide azalmasi1 ve NiO ve Ni(OH). gibi siirekli ve koruyucu pasif
film olusumuna ve daha iyi korozyon direncine neden olan tane sinir1 yogunlugunun
artmasidir. Gr igeren kompozit kaplamalarin daha iyi korozyon direnci gostermesi Gr’in
Ni matriste dagilimina biiyiik 6lgiide bagli olduguna inanilmaktadir. Kaplama islemi
sirasinda homojen bir Gr dagilimi kesinlikle 1y1 korozyon direncine katkida bulunacaktir
(Jiang vd., 2014).

Chen vd., (2016) yaptig1 ¢alismada, Ni-Gr kompozit kaplamanin kuru kayma
kosullar1 altinda karsi malzeme olarak Si3Ns seramik bilye kullanarak siirtinme ve
asinma deneylerini inceledi ve saf Ni kaplama ile karsilagtirdi. Kompozit kaplamada Gr

iceriginin 0,3 g/I’den 0,4 g/I’ye yiikselmesi ile kaplamanin kompakt yapisi ve yiiksek
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kaplama sertliginden dolayr aginma hizinin diismeye basladigi, yiik tagima kapasitesi ve
asinma direncinin arttig1 ifade edilmistir.

Singh vd., (2018), PC akimla iiretilen Ni-grafen oksit (GO) kompozit kaplamanin
tribolojik davranisini incelemistir. Ni-GO kaplamalarin sertligindeki artis, GO
partikiilleri tarafindan saglanan plastik deformasyonun yani sira GO nanopartikiiliin
yiiksek sertligi nedeniyle olabilir. Bu nedenle, Ni-GO kaplamalarin {istiin asinma direnci
sergilemesi GO’in sertligi nedeniyledir.

Xiang vd., (2019), tabaka tabaka ayirma ve kaplama yontemini beraber
uygulayarak grafit elektrottan tabaka tabaka ayrilmig Gr igeren miikemmel tribolojik
ozelliklere sahip tek asamali elektrolitik Ni-Gr kompozit kaplama hazirlamistir. Ni-Gr
kompozit kaplamanin sertligindeki artig, Ni’e ilave edilen Gr’in dispersiyon ve Hall-
Petch etkisi ile iligkilidir. Siirtiinme katsayisi ve asinma hizindaki azalmasinin nedenleri
ise strastyla: (i) Gr’in kendinden yaglayicilik 6zelligi ve Ni-Gr kompozit kaplamada Gr
tabakalariin tiniform dagilimu, (ii) geleneksel Archard ilkesine gore, malzemenin sertligi
asinma hizi ile ters orantilidir. Yukarida tarif edildigi gibi, Gr’in ilavesi ile Ni-Gr

kompozit kaplamanin sertligi ve aginma direnci artmaktadir.
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3. MATERYALve YONTEM

3.1. Deney Diizenegi ve Althklarin Hazirlanmasi

Deneysel calismalarda Ni ve Gr takviyeli Ni esash kaplamalarin iiretiminde Watts
tipi kaplama banyosu kullanilmistir. Makine Miihendisligi laboratuvarinda dogru akim
(DC), pulse akim (PC) ve pulse reverse akim (PRC) uygulayabilen ve akim
parametrelerinin  kontroliiniin kolayca saglayabildigi gli¢ kaynagi kullanilmistir.
Kaplamalar 100 ml lik cam beher igerisine 1s1 ve hiz kontrollii manyetik karistirici tizerine
kurulmus diizenek igerisinde yapilmistir. Deney diizenegi ¢evre ve ortam sagligi i¢in
¢eker ocak icerisine kurulmustur. Calismalarimizda katot malzemesi olarak 10 x 30 x 3
mm ebatlarinda St 37 ¢elik levhalar, anot malzemesi olarak 30 x 50 x 2 mm ebatlarinda
Ni levhalar kullanilmistir. Kaplama banyosu olarak yiiksek saflikta nikel siilfat
(NiSO4.6H>0), nikel kloriir (NiCl2.6H20), borik asit (H3BO3) ve saf su kullanilmistir.
Kompozit kaplamalar i¢in yanal boyutu ~5 nm ve kalinli§1 ~5-8 nm boyutlarinda olan
Gr tabaka yiginlarindan olugmaktadir. Gr’ne ait SEM goriintiileri Gr tabakalarinin iist
iiste geldigini ve burusuk veya burusuk ince kagit gibi oldugunu gostermektedir (Sekil
3.1). Gr’ler ultrasonik prob yardimi ile kaplama banyolarina ilave edilmistir. Gr ile
takviye edilmis tabakalar {retilirken Gr’lerin topaklasmasini (aglomerasyonunu)
engellemek icin kaplama esnasinda manyetik karistirmanin yaninda kaplama oncesi
ultrasonik prob calistirllmistir. Kaplama diizenegi Sekil 3.2°de verilmistir. Bu calisma
esnasinda banyo bilesimi, akim tiirtiniin (DC, PC ve PRC) Gr takviyeli Ni esash
kaplamalarin mikroyapi, sertlik, asinma direnci gibi fiziksel parametreler iizerindeki

etkisi incelenmistir.
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Sekil 3.1. Gr’lerin SEM goriintiisii.

A
not + | pc,pc ve PRC
Anot Katot = Akim Kaynagi
Gr ile takviye
- edilmis Ni Cozelti
Katot
Elektrolit | Manyetik Balik
— —— |

Isitici Karigtirici

Sekil 3.2. Kaplama deney diizeneginin sematik gdsterimi.

Kaplama tabakasinin altlikla iyi bir birlesme saglayabilmesi, diizgiin ve homojen
bir kaplama tabakasi elde edebilmek i¢in altliklarin yiizeyi diizgiin ve temiz olmasi
gereklidir. Istenilen ebatlarda gelik levhalardan elde edilen katot malzemeleri, zimpara
yardimut ile yiizeyleri diizgilin ve temiz hale getirilmistir. Celik katot yiizeyleri 400, 600,
800 numarali Silisyum Karbiir (SiC) zimparalar kullanilarak yiizeyi 1slak zzimparalanmis
ve alkolle temizlendikten sonra kurutulup deneye hazir hale getirilmistir. Kaplama 6ncesi
celik levhalar hacimce % 10 H2SO4 ¢ozeltisine daldirilmis 50 sn bekletilmis sonrasinda

saf su ile yikanarak kaplama sistemine yerlestirilmistir.
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3.2. Ni Elektrolitik Kaplamalar
Kaplama g¢alismalarinda 5 A/dm? akim yogunlugu altinda DC, PC ve PRC akim
tiirlinde olmak iizere kaplama gerceklestirilmistir (Cizelge 3.1). Kullanilan akim tiirleri

Sekil 3.3’de verilmistir.

Cizelge 3.1. Elektrolitik kaplama banyolar1 ¢alisma kosullari.

Banyo Bilesimi

NiSO4.6H,O 300 g/l
NiCL.6H.O 50 g/l
H;BOs 40 g/1
SDS (Sodium dodecyl sulfate) 0.1 g/l
Kaplama Parametreleri
Sicaklik 50+5°C
pH 4+£2
Akim Yogunlugu 5 A/dm?
Akim Tiirti DC, PC ve PRC
Manyetik Karigtirma 30 dak.
Ultrasonik Karistirma 30 dak.
Anot Ni
Katot St 37 ¢elik

5 D.C

0

I
I P.C

Tott

[—

Ton-pey

§=+

Sekil 3.3. Kullanilan akim tiirleri.

3.3. Ni/Gr Elektrolitik Kompozit Kaplamalar
Bir 6nceki boliimde belirtilen Ni kaplama banyosunun igerisine 0,1 ve 0.3 gr/l Gr

ilave edilerek ayni sartlarda Ni/Gr kompozit kaplamalar iiretilmistir. Gr takviyeli Ni esasl
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kompozit kaplamalar takviyesiz Ni esasli oldugu gibi akim tiiriiniin etkisi incelenmistir.
Ayrica ilave edilen Gr miktarinin etkisini incelemek i¢in farkli oranlarda ilave edilmistir.
Kaplama oOncesi banyo c¢ozeltisine ilave edilen Gr’lerin aglomerasyonunu Onlemek
amaciyla, ¢ozelti manyetik olarak karistirma ve ultrasonik homojenizatér cihazinda
karistirma islemlerine tabi tutulmustur. Gr takviyeli kompozit kaplama ve takviyesiz Ni
esasli kaplama ¢alismalarinda kullanilan banyo tiirleri, bilesimleri ve islem parametreleri

Cizelge 3.2’de verilmistir

Cizelge 3.2. Deneysel ¢alismalarda kullanilan banyo parametreleri.

Numune |Akim (Tor) Ton/Tott/-Ton
Kodu Gr (ms)
1 DC-5 A/dm? - o0/0/0
2 PC-5 A/dm? - 10/10/0
3 RPC-5 A/dm? - 10/10/10
4 DC-5 A/dn?? 0,1 g1 0/0/0
5 DC-5 A/dm? 0,3 g1 o0/0/0
6 PC-5 A/dm? 0,1 g1 10/10/0
7 PC-5 A/dm? 0,3 g1 10/10/0
8 RPC-5 A/dm? 0,1 g1 10/10/10
9 RPC-5 A/dn? 0,3 g/1 10/10/10

3.4. Kaplama Tabakasinin Karakterizasyonu

3.4.1. Optik ve taramah elektron mikroskobu (SEM) calismalari

Kaplamalarin yapis1 ve asinma deneyleri sonrasi yiizey goriinlimleri enerji
dagilimli x-1smnlart spektrometre (EDS) donanimli Zeiss Supra taramali elektron
mikroskobu (SEM) ve Nikon marka Eclipse LV 150 model optik metal mikroskobu (OM)

kullanilarak incelenmistir.

3.4.2. X-1s1nlan difraktometresi (XRD) calismalari
Kaplamalarin faz analizleri Bilecik Seyh Edebali Universitesi Merkezi Arastirma

Laboratuvari bilinyesinde bulunan Panalitical X-1s1n1 kirinim 6lger (XRD) kullanilarak
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gergeklestirilmistir. XRD dl¢iimlerinde A= 1,54059 A dalga boyuna sahip CuK, 15mim1

kullanilmaistir.

3.4.3.Mikrosertlik ol¢iimleri
Mikrosertlik 6l¢timleri Shimadzu HVM mikro sertlik cihazinda Vickers batici ug
kullanilarak 50 gram yiik altinda yapilmistir. Her bir numune i¢in en az 5 dl¢tim alinarak

ortalama sertlik degeri hesaplanmistir.

3.4.4.Yiizey piiriizliigii 6l¢ciimleri

Yiizey piriizliliigi Mitutoyo Surtest SJ-400 marka profilometrede numune
yiizeyinde 1000 um mesafede tarama yapilarak gerceklestirilmistir. Her bir numune igin
tic farkli 6l¢tim alinmistir. Cihazda alinan ylizey piiriizligli sonuglarinin ortalamasi

alinmustir.

3.5. Asinma Deneyleri

St 37 ¢elik ve kaplanmis numunelerin asinma deneyleri 5 N’luk normal yiik
altinda oda sartlarinda dogrusal zit yonlii diizlem-bilye asinma (reciprocating ball-on-flat)
yontemi kullanilarak gerceklestirilmistir. Karst malzeme olarak 10 mm ¢apli aliimina
(AL203) bilye kullanilmigtir. Siirtiinme kuvveti bilgisayar tarafindan asinma cihazindaki
yiik hiicresi (loadcell) ile siirekli olarak kaydedilmistir. Asinma deneylerine ait diger
sartlar Cizelge 3.3’de verilmistir. Asinma testleri sonrasinda asinma izlerinin profili
Mitutoyo Surtest SJ-400 profilometre cihazi ile dl¢iilmiistiir. Her bir numune i¢in 5 adet

asima izi topografik profilleri ¢ikarilmistir.

Cizelge 3.3. Asinma deney sistemine ait parametreler.

Deney Yiikii (N) 5
Asinma izi uzunlugu (mm) 10
Kayma hiz1 (cm sh 1,7
Asindirma siiresi (s) 2880
Asindirma mesafesi (m) 50
Nem (%) 3545
Sicaklik (°C) 20+5
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Yapisal Karakterizasyon Sonuclari

Ni kaplama ve Ni/Gr kompozit kaplamalarin yapisal ve tribolojik 6zelliklerinin
incelenmesi hedeflendiginden katot malzemesi olarak St 37 ¢elik altlik malzeme olarak
secilmistir. Kaplama esnasinda anot malzemesi olarak yliksek saflikta Ni kullanilmistir.
Literatiirde Gr’in istiin mekanik, korozyon, tribolojik vb. ozelliklerinden sikca
bahsedilmektedir (Singh vd., (2018) ve ayn1 zamanda yapilan 6n ¢alismalar ve literatiir
taramasi yapi i¢erisindeki Gr miktarinin artmasi ile tribolojik 6zelliklerin olumlu yonde
gelistigi belirlenmistir. Bu miikemmel 6zelliklerin etkilerini gérebilmek i¢in Gr takviyeli
Ni matrisli kompozit kaplamalar iiretilmis ve sonuglar kiyaslanmistir. Gr takviyeli Ni
matrisli kompozit kaplamalarin iiretiminde yine saf Ni kaplama olusturulurken kullanilan
kaplama banyosu ve kaplama sartlar1 kullanilmistir. Bu ¢alismalarda banyo elektrolitine
300 g/ NiSO4.6H20, 50 g/l NiCl2.6H20, 40 g/l H3BOs3, 0,1 g/l SDS (Sodium dodecyl
sulfate) ve saf suyun yaninda 0,1 g/l ve 0,3 g/l Gr ilave edilmistir. Literatiir calismalari
dikkate alindiginda genellikle 5 A/dm? akim yogunlugu, pH 4 ve banyo elektrolit sicaklig
50 °C olarak sabitlenmistir. Akim tiirliniin Gr takviyeli Ni matrisli kompozit kaplama
lizerine etkileri incelenmistir. Bu kapsamda sabit bilesim, 5 A/dm? akim yogunlugunda
ve li¢ farkli (DC, PC ve PRC) akim tiiriinde kaplamalar {iretilmistir.

Sekil 4.1°de DC akim altinda 50 °C de 30 dk siire ile 5 A/dm? akim uygulanarak
celik altliklar iizerine biriktirilen saf Ni ve kompozit kaplamalarin yliksek ¢oziiniirliikli
yiizey morfolojileri goriilmektedir. DC akim altinda {iretilen saf Ni kaplamada tanelerin
polihedron seklinde oldugu goriilmektedir. Kompozit kaplamalarin yiizey SEM
goriintiileri incelendiginde Gr igeriginin artmasi ile polihedron tane seklinin kayboldugu
ve ince taneli yapiya doniistiigl tespit edilmistir (Sekil 4.1). Sekil 4.2 ve Sekil 4.3°de
sirasiyla 0,1 g/1 ve 0,3 g/l Gr iceren Ni matrisli kompozit kaplamalardaki elementel
haritalama sonuclar1 verilmistir. Sekil 4.2 ve Sekil 4.3 incelendiginde yapidaki Gr

igeriginin artmasi ile Gr’in yapi igerisinde homojen olarak dagildig goriilmiistiir.
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Gr Igerigi (g/1) OM Goriintiisii SEM Goriintiisii

0,1

0,3

Sekil 4.1. DC akim altinda tiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin yiizeyine ait OM
ve SEM goriintiileri.

5K 1 A 5kY. WO 9.5mim

Sekil 4.2. DC akim altinda 50 °C de 30 dk siire ile 5 A/dm? akim yogunlugunda iiretilmis
0,1 g/1 Gr iceren Ni matrisli kompozit kaplamadaki elementel haritalama goriintiileri.
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Sekil 4.3. DC akim altinda 50 °C de 30 dk siire ile 5 A/dm? akim yogunlugunda iiretilmis
0,3 g/l Gr iceren Ni matrisli kompozit kaplamadaki elementel haritalama goriintiileri.

Pulse periyodu 10 msn. (Ton 10 msn ve Tor 10 msn) olan PC akim altinda 50 °C
de 60 dk siire ile ortalama (Tor) 5 A/dm? akim uygulanarak saf Ni ve kompozit kaplamalar
tretilmistir. PC akim altinda tretilen kaplamalarin yiiksek biiylitmeli OM ve SEM
goriintiileri Sekil 4.4°de verilmistir. Sekil 4.4 incelendiginde saf Ni kaplamada polihedron
seklinde tanelerin oldugu goriilmektedir. PC akimla yapilan ¢calismalarda artan Gr igerigi
ile tane seklinin kii¢iildiigli SEM goriintiilerinden anlagilmaktadir. Sekil 4.5 ve Sekil
4.6’da sirastyla 0,1 g/l ve 0,3 g/l Gr iceren Ni matrisli kompozit kaplamalardaki elementel
haritalama sonuclar1 verilmistir. Sekil 4.5 ve Sekil 4.6 incelendiginde yapidaki Gr

igeriginin arttig1 ve yapi icerisinde Gr’in homojen olarak dagildig goriilmiistiir.
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Gr Igerigi (g/1) OM Goriintiist SEM Goriintiisii
0

0,1

0,3

Sekil 4.4. Pulse periyodu 10 msn. (Ton 10 msn ve Toft 10 msn) olan PC akim altinda 50°C
de 60 dk siire ile Tox 5 A/dm? akim yogunlugunda iiretilmis saf Ni ve kompozit
kaplamalarin yiizeyine ait OM ve SEM goriintiileri.
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Sekil 4.5. PC akim altinda 50 °C de 60 dk siire ile 5 A/dm? akim yogunlugunda iiretilmis
0,1 g/l Gr iceren Ni matrisli kompozit kaplamadaki elementel haritalama goriintiileri.

ik
15kV_WD: 10 5mm | #AAG:'5000x HV: 18KV WD: 10.5nim

Sekil 4.6. PC akim altinda 50 °C de 60 dk siire ile 5 A/dm? akim yogunlugunda iiretilmis
0,3 g/1 Gr iceren Ni matrisli kompozit kaplamadaki elementel haritalama goriintiileri.

PC akimda oldugu gibi pulse periyodu 10 msn. (Ton 10 msn ve Tofr 10 msn) ve
reverse (ters) akim (-Ton) ise 1 A/dm? ve 10 msn periyodlarda, 50 °C sicaklikta 60 dakika
siire ile ortalama (Ton) 5 A/dm? akim yogunlugunda iiretilmis saf Ni ve kompozit
kaplamalarin yiizey OM ve SEM goriintiileri Sekil 4.7°de verilmistir. Sekil 4.7°de ylizey
goriintiileri incelendiginde ortalama akim yogunlugu 5 A/dm? ile iiretilen saf Ni
kaplamada tanelerin polihedron forma yakin oldugu ve iri taneli oldugu goziikmektedir.

Kompozit kaplamalarda ise tanelerin kiiresel forma yakin oldugu ve artan Gr igerigi ile
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tanelerin irilestigi anlasilmaktadir. Sekil 4.8 ve Sekil 4.9°da sirasiyla 0,1 g/l ve 0,3 g/l Gr
katkili Ni matrisli kompozit kaplamalardaki elementel haritalama goriintiileri verilmistir.
Sekil 4.8 ve Sekil 4.9 ayrintili incelendiginde Gr’in yapida iiniform dagilmadigi ve

Gr’lerin topaklanma (aglomerasyon) egiliminde oldugu agikca gériinmektedir.

Gr Igerigi (g/1) OM Goriintiist SEM Goriintiisii

0,1

0,3

Sekil 4.7. Pulse periyodu 10 msn. (Ton 10 msn ve Tor 10 msn) ve -Ton akimi 1 A/dm? ve
10 msn olan PRC akim altinda 50 °C de 60 dk siire ile Torx 5 A/dm? akim yogunlugunda
tiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin yiizeyine ait OM ve SEM goriintiileri.
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Sekil 4.8. Pulse periyodu 10 msn. (Ton 10 msn ve Togt 10 msn) ve —Ton akimi 1 A/dm? ve
10 msn olan PRC akim altinda 50 °C de 60 dk siire ile Torx 5 A/dm? akim yogunlugunda
tiretilmis 0,1 g/l Gr igeren Ni matrisli kompozit kaplamadaki elementel haritalama
goriintiileri.

Sekil 4.9. Pulse periyodu 10 msn. (Ton 10 msn ve Tor 10 msn) ve —Ton akimi 1 A/dm? ve
10 msn olan PRC akim altinda 50 °C de 60 dk siire ile Tor 5 A/dm? akim yogunlugunda
tretilmis 0,3 g/l Gr igeren Ni matrisli kompozit kaplamadaki elementel haritalama
goriintileri.

Sekil 4.10 saf nikel ve Ni-Gr kompozit kaplamalarin XRD analiz sonuglar
verilmektedir. XRD sonugclarina gére DC, PC ve PRC akim sartlarinda sirast ile 26 44,4°
ve 51,8° de iki adet keskin pik ortaya ¢ikmakta ve (200) pikinin baskin oldugu agikca

goriilmektedir. DC ve PC akim tiiriinde iiretilen saf Ni ve kompozitlerin XRD grafikleri
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ayrintili olarak incelendiginde, kompozit kaplamalarda (200) Ni pik siddeti azalmakta ve
pik genisligi artmaktadir. Bu durum Gr partikiillerinin kaplama banyosu igerisine ilave
edilmesiyle Ni-Gr kompozit kaplamalarin tane boyutunun diigmesine baglanabilir. Gr
partikiilleri daha fazla g¢ekirdeklenme bolgesi saglar ve boylece kristal biiylimesini
geciktirerek kompozit kaplamanin Ni matriksi daha ince tane boyutuna sahip olur (Algul
vd., 2015 b). Ni-Gr kompozit kaplamalarda (200) yoniiniin azalmasiyla (111) piklerinde
artis gozlemlenmistir. PRC akim tiirtinde ise agirlikli biiyiime (200) yoniinde oldugu
gorilmektedir. PRC akim tiiriinde elektrolitik kaplama prosesi sirasinda meydana gelen
kristal biiyiimesi ve yeni tane ¢ekirdeklesmesi rekabetinde kristal biiylimesi daha baskin
olup tane boyutunda irilesme gerceklesmektedir. SEM ve XRD sonuglarida bu durumu

Akim . .
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Sekil 4.10. a) DC, b) PC ve c) PRC akim tiiriinde iiretilmis saf Ni ve kompozit
kaplamalarin XRD grafikleri.

Kaplama islemi dncesi St 37 ¢elik altlik zzimparama ve Al>O3 pasta ile yardimiyla
parlatilmigtir. Bu asamada gelik yiizeyin yaklasik Ra=0,09 pm, Ry=1,2 um, Rz=1 pm ve
Rq=0,13 pum yiizey piiriizliiliigline sahip oldugu goriilmiistiir. Kaplama sonras1 ylizey
plrizliligi sonuglart  Sekil 4.11°de verilmistir.  Yiizey piirtizliligli grafigi

incelendiginde DC ve PC kaplamalarin tiimiinde genellikle Gr igerigi arttikca yiizey
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plriizliliigiinde diisiis goriilmiistiir. PRC akim tiiriinde {iretilen kaplamalarda artan Gr
icerigi ile yiizey piiriizliiliigiinde ciddi bir artis meydana gelmistir. Bunun nedeni PRC
akimla tiretilen kompozit kaplamalarda daha iyi iletkenlige sahip olan Gr lizerinde Ni’in
bliylimesi sonucu kaplama tabakasinin yiizey piirtizliiliigiinii artirmistir. DC, PC ve PRC
akim tiirlerinde tretilen kaplamalarin yiizey piiriizliikleri kiyaslandiginda; en yiiksek
yiizey piiriizligli PRC de, en diisiik ise PC de oldugu goriilmektedir. Bu durumun nedeni
daha oncede belirttigimiz gibi PC akim tiirlinde olusan kaplamalar daha kiiglik tane

boyutuna bundan dolay1 daha diizgiin istif yogunluguna ve daha kompakt bir yapiya sahip

olmasidir.
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Sekil 4.11. DC, PC ve PRC akim tiiriinde iiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin
yiizey piriizliiliik 6lgtimleri.

4.2. Sertlik ve Asinma Deney Sonuclari

Saf Ni ve kompozit kaplamalarin sertlik degerlerinin Gr icerigi ile degisimi Sekil
4.12°de verilmistir. DC, PC ve PRC akim tiirlerinde {iretilmis kompozit kaplamalarin
sertlikleri kiyaslandiginda en diisiik sertlik degeri PRC, en yiiksek ise PC akim ile tiretilen
kompozit kaplamalarda elde edilmistir. DC ve PC akim sartlarinda banyo igerisine Gr
ilavesinin kaplama tabakasinin sertligini arttirdig: tespit edilmistir. Kumar vd., (2013) ve

Algul vd., (2015 b) yapr igerisine giren Gr’in sertligi arttirdigini raporlamislardir. Sertlik
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sonuclart SEM (Sekil 4.1, Sekil 4.4), elementel haritalama goriintiileri (Sekil 4.2, Sekil
4.3, Sekil 4.5, Sekil 4.6) ve XRD (Sekil 4.10) sonuglar ile birlikte degerlendirildiginde
yiizey merkezi kiibik (YMK) yapidaki Ni kafesine Gr’in girmesi ile sertligi arttirdigi
sonucuna ulasilmaktadir. PRC akimla iiretilen saf Ni ve kompozit kaplamalarda artan Gr
icerigi ile sertlik degerlerinde kayda deger miktarda diisiis Sekil 4.12°de agikca
goriilmektedir. Bu sertlik diistisii, PRC ile iretilen kompozit kaplamalarin SEM ve
elementel haritalama goriintiileri (Sekil 4.7 - Sekil 4.9) sonuglartyla uyumlu olarak artan
Gr igerigi ile tane irilesmesi ve Gr partikiillerinin yapidaki dagiliminin yeterince homojen

olmamasi ile aciklanabilir.
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Gr igerigi (g/)
Sekil 4.12. DC, PC ve PRC akim tiiriinde tiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin
sertliklerinin Gr igerigi ile iliskisi.

Sekil 4.13’de Gr igeriginin artisina baglh olarak asinma hizindaki degisim
goriilmektedir. DC, PC ve PRC akim tiirlerinde iiretilmis kompozit kaplamalarin aginma
hizlan karsilastirildiginda en diisiik asinma hiz1 degerleri Archard’in kanununa (Xiang
vd., 2019) uygun sekilde DC ve PC, en yiiksek ise PRC akim ile iiretilen kompozit
kaplamalarda elde edilmistir (Sekil 4.12 ve 4.13’t karsilastirmiz). Kompozit
kaplamalarin mikrosertligi artan Gr igerigi ile artmaktadir. DC ve PC akimla tiretilen Ni-
Gr kompozit kaplamalar saf Ni ile karsilastirildiginda mikrosertliginin artmasi ve asinma
hizinin diismesi net bir bigimde anlagilabilmektedir. Burada Ni matris igerisinde giren Gr
nanopartikiiller tane inceltme ve dispersiyon sertlesmesi etkileri yoluyla Ni tanelerinin
biiylimesini ve yik altinda matrisin plastik deformasyona ugramasini engeller. Tane

incelmesi ve dispersiyon sertlesmesi etkileri artan Gr igerigi ile artmaktadir, boylece Ni-
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Gr kompozit kaplamalarin mikrosertligi ve asinma direnci artan Gr igerigi ile artmaktadir

(Xiang vd., 2019).
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Sekil 4.13. St 37 ¢elik altlik, DC, PC ve PRC akim tiiriinde iiretilmis saf Ni ve kompozit
kaplamalarin asinma hizinin Gr igerigi ile iliskisi.

Sekil 4.14 kuru ortam asinma deneylerinde DC akim altinda iiretilen saf Ni ve
kompozit kaplamalarin ve kars1 malzeme olarak kullanilan Al>O3 bilyelerin aginma ylizey
gorilintlileri, asmmma hizi ve siirtiinme katsayis1 grafikleri karsilastirmali olarak
verildiginde, Al>O3 bilye ile olusturulan asinma iz derinligi ve genis ylizey hasarindan
dolay1 saf Ni kaplama daha yiiksek asinma hiz1 (1,75 x 10> mm?®*/Nm) sergilemektedir.
Gr igeriginin artmasi ile kompozit kaplamalarin asinma iz genisligi ile karst malzeme
olarak kullanilan AlOs bilyelerin asmma iz biylikliiglinliin azaldig1r goriilmektedir.
Stirtiinme katsayisi grafikleri incelendiginde Gr igeriginin artmasi ile ortalama siirtiinme
katsayisida azalmaktadir. Siirtlinme katsayisinda 6nemli parametrelerden olan yiizey
plrtizliligii (Sekil 4.11) ve mikrosertlik (Sekil 4.12) grafikleri beraber incelendiginde en
diisiik ylizey piirtizliiliigii ve en yiiksek sertlik degerlerinin DC ve PC akim altinda tiretilen
Ni-Gr kompozit kaplamalarin verdigi goriilmiistiir. Sertligin yliksek ve ylizey

puriizliiliigiiniin diisiik olmasi siirtiinme katsayisini diisiirmektedir.
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St 37 Althik DC-0 Gr (g/) DC-0,1 Gr (g/) DC-0,3 Gr (g/)

Asmma Yiizeyleri

Kars1t Malzeme (Al,03)

Asmma Hiz1 (x107° mm’/Nm)

3,25 1,75 1,25 0,75

Siirtiinme Katsayisi1 Grafigi

1.2 4 ———8t37 Althk
— —DC-0 Gr (g/l)
14 ——DC-0.1 Gr (g/l)

——DC-0.3 Gr (g/l)

Siirtiinme Katsayisi (p)
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Kayma Mesafesi (m)

Sekil 4.14. St 37 c¢elik althk ve DC akim altinda iiretilmis saf Ni ve kompozit
kaplamalarin ve karsi malzeme olarak kullanilan AlO3 bilyelerin asinma yilizey

goriintiileri, aginma hiz1 ve siirtlinme katsayis1 grafikleri.

Sekil 4.15 DC akim altinda {iretilen saf Ni ve kompozit kaplamalarda Gr’in
asinmaya olan etkisini géormek i¢in asinma yiizeylerine ait detayli SEM goriintiileri

verilmektedir. Asinma yiizey goriintiilerinden, asinma yoniinde aginma mekanizmasi
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olarak adhezif asinmanin gerceklestigi ve Gr igeriginin artmasi ile adhezif asinma

siddetinin azaldig1 sdylenebilir.

Gr Igerigi Diisiik Biiyiitme Yiiksek Biiyiitme
(g

0,1

0,3

Sekil 4.15. DC akim altinda tiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin detayli SEM
goriintiileri.

Sekil 4.16 kuru ortam asinma deneylerinde PC akim altinda {iretilen saf Ni ve
kompozit kaplamalarin ve kars1 malzeme olarak kullanilan Al>O3 bilyelerin aginma ylizey
gorlintiileri, asinma hizi ve siirtinme katsayis1 grafikleri karsilastirmali olarak
verildiginde, Al2O; bilye ile olusturulan aginma iz derinligi ve genis ylizey hasarindan
dolayr 0,1 gr/l Gr igeren kompozit kaplama daha yiiksek asmnma hiz1 (1,75 x 107
mm?’/Nm) sergilemektedir. Sekil 4.17°de PC akim altinda iiretilen 0,1 gr/l Gr igeren



42

kompozit kaplamanin aginma yiizeyine ait detayli SEM goriintiilerinde mikro catlaklarin
varligiyla anlagilan deformasyon sertlesmesi goriilmektedir. 0,3 gr/l Gr i¢eren kompozit
kaplamanin asinma ylizeyinde hem deformasyon sertlesmesi hem de adhezif asinma

siddetinin azalmasiyla karst malzeme olarak kullanilan Al;Os; bilyenin asinma iz

bliytikliigii de azalmaktadir.

St 37 Althik PC-0 Gr (g/) PC-0,1 Gr (g/) PC-0,3 Gr (g/)
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Sekil 4.16. St 37 ¢elik altlik ve PC akim altinda tiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin
ve karsit malzeme olarak kullanilan Al>O3 bilyelerin aginma yiizey goriintiileri, asinma

hiz1 ve siirtiinme katsayis1 grafikleri.
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Gr Icerigi Diisiik Biiyiitme
(gD

0,1

0,3

Yiiksek Biiyiitme

Sekil 4.17. PC akim altinda iiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin detayli SEM

goriintiileri.

Sekil 4.18’de PRC akim altinda tiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin ve

kars1 malzeme olarak kullanilan Al>Os bilyelerin asinma ylizey goriintiileri, asinma hizi

ve siirtlinme katsayis1 grafikleri beraber incelendiginde Al,Os bilye ile olusturulan asinma

iz derinligi ve genis ylizey hasarindan dolay1 0,3 gr/l Gr igeren kompozit kaplama daha

yiiksek asinma hiz1 (2,5 x 10° mm?*/Nm) sergilemektedir. 0,3 gr/l Gr iceren kompozit

kaplamanin siirtinme katsayis1 degerlerinin yiiksek olusu kaplama yapisindaki Gr

partikiil dagilimimin homojen olmayisina (Sekil 4.9) iligkilendirilebilir. Sekil 4.19°da

PRC akim altinda tiretilen kompozit kaplamalarin asinma ylizeylerine ait detaylit SEM
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goriintlilerinde adhezif asinma siddetinin artmasiyla karst malzeme olarak kullanilan

Al>0s3 bilyenin temas alan1 da genislemektedir.

St 37 Althik PRC-0 Gr (g/l) PRC-0,1 Gr (/1) PRC-0,3 Gr (/1)

Asinma Yiizeyleri

Kars1 Malzeme (Al,0O3)

Asmma Hiz1 (x107> mm*/Nm)

3,25 0,75 2,0 2,5

Siirtiinme Katsayisi Grafigi

1.2 St 37 Altlik
— —PRC-0 Gr (g/l)
1 ——PRC-0.1 Gr (g/l)

——PRC-0.3 Gr (g/l)

Siirtiinme Katsayisi ()

0 10 20 30 40 50
Kayma Mesafesi (m)

Sekil 4.18. St 37 c¢elik althik ve PRC akim altinda iiretilmis saf Ni ve kompozit
kaplamalarin ve karst malzeme olarak kullanilan AlO3 bilyelerin asinma yiizey
gorintiileri, asinma hiz1 ve siirtiinme katsayisi grafikleri.
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Gr lcerigi Diisiik Biiyiitme Yiiksek Biiyiitme
(gD

0,1

0,3

Sekil 4.19. PRC akim altinda tiretilmis saf Ni ve kompozit kaplamalarin detayli SEM
goriintiileri.
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5. SONUCLAR

Bu c¢aligmada elektrokimyasal kaplama yontemi kullanilarak St 37 ¢elik altliklar
tizerine saf Ni ve Gr katkili Ni kompozit kaplamalar bagarili bir sekilde tiretilmistir. DC,
PC ve PRC olmak fizere ii¢ farkli akim tiirliniin saf Ni ve Ni-Gr kompozit kaplama
tabakalarina etkileri incelenmistir. Uretilen kaplamalar enerji dagilmli x-1sinlari
spektrometre (EDS) donanimli taramali elektron mikroskobu (SEM), X-isinlari
difraktometresi (XRD), ylizey profilometresi, mikrosertlik ve asinma deneyleri
kullanilarak analiz edilmistir.

1.Akim tiiriiniin saf Ni ve Ni-Gr kompozit kaplama tabakasinin tane morfolojisini
degistirdigi goriilmistiir. DC ve PC akim tiirlerinde tiretilen kompozit kaplamalarda Gr
ilavesinin matrisin (Ni) tane yapisini incelttigi, PRC akim tiirinde iiretilen kompozit
kaplamalarda ise artan Gr igerigi ile tane yapisinin irilestigi goriilmiistiir.

2.DC ve PC akim tiirlerinde iiretilen kompozit kaplamalarda Gr ilavesi, XRD pik
siddetlerini diistirmiis ve pikleri saga dogru Gtelemistir.

3.EDS analizi sonucunda DC ve PC akim tiirlerinde iiretilen kompozit
kaplamalarda Gr’nin yap1 i¢eresine homojen dagildig: goriilmiistiir. PRC akim tiiriinde
tiretilen kompozit kaplamalarda ise Gr igeriginin artmasi ile birlikte yapr1 igerisindeki Gr
dagiliminin homojen olmadig tespit edilmistir.

4.En diisiik ylizey piiriizliigii DC ve PC akim tiiriinde elde edilmistir ve Gr katkis1
yiizey piirtizliliiglinii azaltmistir.

5.DC, PC, PRC akim tiirlerinde iiretilen kompozit kaplamalarin asinma ve sertlik
sonuglar1 birlikte incelendiginde en yiiksek asinma hizi ve en diisiik sertlik PRC akim
tiirlinde iretilen kompozit kaplamalarda, en diisiik asinma hiz1 ve en yiiksek sertlik ise
DC ve PC akim tiirlerinde iiretilen kompozit kaplamalarda elde edildigi goriilmektedir.
Bu durumun nedeni yapisal incelemeler sonucu DC ve PC akim tiirlerinde iiretilen
kompozit kaplamalarin PRC akim tiiriine gore daha kompakt bir yapiya sahip oldugunu

gostermektedir.
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