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Oz

Ni-Co esasli nanokompozit kaplamalarin Mikro Elektro Mekanik Sistemlerde (MEMS) ve Nano Elektro Manyetik Sistemlerde
(NEMS) kullanim potansiyelinden dolay1 teknolojik gelismelere paralel olarak 6nemi giin gegtik¢e artmaktadir. Ni-Co esaslh
nanokompozit kaplamalar MEMS ve NEMS sistemlerinde karsilasilan aginma problemi i¢in ¢6ziim vadetmektedir. Bu baglamda
Ni-Co alasimi ve Ni-Co/Al,O; kompozit kaplamalar Dogru Akim (DC) akim tiiriinde, 7 A/dm? akim siddetinde ve dort farkli
oranda Al;O3 banyo konsantrasyonuna ilave edilerek modifiye edilmis Watt tipi kaplama banyosu ile bakir altliklar {izerine
kaplanmistir. Banyo bilesimine AlLOs ilavesi ve oranin kaplama tabakasmnm fiziksel ve mekanik 6zelliklerine etkileri
incelenmistir. Uretilen kaplamalarmn yapisal 6zellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ve X-1smlar1 difraksiyonu (XRD)
metodu kullanilarak karakterize edilmigstir. Kaplamalarin mekanik 6zellikleri Vickers yontemi ile 6lglilmiistiir. Siirtiinme ve
asinma davraniglar1 ise ball on disk metodu ve reciprocating yontemi kullanilarak ortaya ¢ikarilmistir. Yapilan inceleme ve

karakterizasyonlar sonucunda Ni-Co kaplama banyo bilesimine 1 g/l Al;Os ilavesinin en iyi mekanik ve tribolojik ozellikleri
sagladig1 tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Ni-Co, Al,O3, Nanokompozit, elektrolitik kaplama

Effect of Nanosize Al.Oz Concentration on Tribological Behavior of Ni-Co based
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Abstract

Due to the micro-electrical mechanical system (MEMS) and Nano-electrical mechanical system (MEMS) usage potential, Ni-
Co based nanocomposite coatings have been remarkable. Especially, they are promises to solve tribological problem of MEMS
and NEMS system. Therefore, Ni-Co alloy and Ni-Co/ Al,O3 composite coatings were prepared from a modified Watt's type
electrolyte by Direct Current (DC) with 7A/dm?—current density and four different amounts of Al,O; added to electrolyte
concentration. Effect of amount of Al,O3 in the Ni-Co matrix on mechanical and physical properties were investigated. Produced
composite coating layers structure were characterized with scanning electron microscopy (SEM) and X-ray diffraction (XRD).
Mechanical properties were determined with Vickers microhardness test method. Tribological properties was carried out with
reciprocating pin on disk system. As a result of investigation and characterization best mechanical and tribological properties
were achieved with 1 g/l Al,Oz addition into electrolyte and at PRC current type.
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1. GIRIS

Nikel ve nikel esasli alagimlar giiniimiizde uzay, havacilik,
enerji Uretimi, korozyondan koruma, yiiksek sicaklik
uygulamalar1 gibi birgok alanda kullanilmaktadir [1-3].
Ozellikle iyi asinma direnci ve yiiksek sicaklik oksidiyonu
gereken uygulamalarda genis bir kullamim alam
bulmaktadir. Ni alagimlar1 arasinda, Ni-Co alagimi
mitkemmel fonksiyonel 6zellikleri, korozyon direnci gibi
ozellikler sergilemelerinden dolay1 6ne ¢ikmaktadirlar [4—
7]. Son yillarda teknolojinin gelismesi ile birlikte yeni
uygulamalar ortaya ¢ikmustir. Ortaya c¢ikan bu yeni
uygumlalar yeni malzemeler ve Ozelliklere ihtiyag
duymaktadir. Gliniimiizdeki bir¢ok yeni uygulama MEMS
ve NEMS sistemlerine ihtiyag duymaktadir [8-10]. Bu
sistemlerde karsilasilan en biiyiik problem; biiyiik sistemler
ile karsilastirildiginda, yiizey atomlarmin icteki atomlara
oranimin yiiksek olmasi nedeni ile ylizey karaliligmmm diisiik
olmasidir. Bu durum MEMS ve NEMS sistemlerinde
kullanilan malzemenin kolayca ¢evre ile reaksiyona
girebilme  egilimini  arttrmakla  beraber  hareketli
sistemlerde asmma direncinin ciddi oranda diismesine
neden olmaktadir [11-13].

Ni-Co alagimlar1 yukarida belirtildigi gibi birgok {istiin
ozelliklere sahiptir. Ancak yap1 igerisine nano boyutta ikinci
faz ilavesi ile olusturulan nano kompozit kaplamalarin
mukavemet, asinma direnci, korozyon direnci, biyolojik ve
kimyasal uyumluluk gibi ozellikleri daha da gelistirdigi
cesitli kaynaklarda belirtilmektedir [2], [14]. Nikel-kobalt
alasim kaplamalarin ii¢lincii bir faz ilavesiyle 6zelliklerinin
gelismesine elverisli oldugu literatiirde belirtilmistir [15—
17].

Parcacik takviyeli metal matrisli kompozitleri hazirlamak

icin  bircok metot vardir. Ekonomik ve kolay
uygulanabildiginden dolay1 en yaygin kullanilan
elektrodepozisyondur. Elektrodepozisyon ile kompozit

kaplama isleminde takviye fazi ile matris malzemesi ayni
anda althik tizerinde biriktirilmektedir [18].
Elektrodepozisyon metodu kullanilarak yapi igerisine SiC,
WC, AlLOs;, CNT, SiO,, vb. gibi inert parcaciklar ilave
edilebilmektedir. Pargacik ilave edilmis yap1, saf metal yap1
ile kiyaslandiginda yiiksek korozyon ve asinma direnci gibi
daha iyi fiziksel ve mekanik Ozellik gostermektedir.
Bahsedilen ozelliklerin saglanabilmesi igin ilave edilen
pargaciklarin metal matriks igerisine homojen dagilmasi
gerekmektedir. Elektrodepozisyon tekniginde yiiksek
sicaklik ve yiiksek basinca gerek duyulmadigindan dolay1
dagilim ve konsantrasyon kolayca kontrol edilebilmektedir
[15].

Bu ¢aligmada temel amaci son yillarda 6nemi artan mikro
elektromekanik sistemler (MEMS) ve nano elektromekanik
sistemler (NEMS) i¢in yiiksek asmma direncine, {istiin
mekanik ozelliklere ve iyi elektriksel ozelliklere sahip
Al,Os ile takviye edilmis Ni-Co esasli nano kompozit
kaplamalar tiretmektir. Uretilen kaplamalarin
kompozisyon-6zellik iliskisi incelenmistir.
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2. DENEYSEL CALISMALAR

Nanokompozit kaplama prosesinde altlik olarak 20 x 30 x 2
mm boyutlarinda yiiksek saflikta Cu levhalar kullanilmistir.
Kaplama o6ncesi Cu yiizeyler, homojen ve diisiik ylizey
piirtizliiliigiine sahip olmas1 igin sirast ile 120, 240, 400, 800
mesh lik zimpara kullanilarak mekanik olarak temizlenmis
ve yiizey plriizliligi diistiriilmiistiir. Daha sonrasinda Cu
yiizeyleri %10 HCL ¢ozeltisi ile kimyasal temizleme
islemine tabi tutulmustur. Anot malzemesi olarak 25 x 40 x
2 mm boyutlarinda yiiksek saflikta Ni kullanilmistir.
Kaplama banyosunda nikel kaynagi olarak 250 ¢/l
NiSQO4.6H>0, kobalt kaynagi olarak 50 g/l CoSO4.7H20 ve
Ph dengeleyici olarak HzBOs kullanilmistir. Nano kompozit
yapiy1 olusturabilmek i¢in kaplama banyosuna dort farkli
oranda (0.5, 1.0, 2.0, 4.0 g/) 80 nm pargacik boyutuna sahip
a-AlLO;3 ilave edilmistir. Kaplama 6ncesi 30 dk boyunca
ultrasonik homojenizetdr kullanilarak AlOs partikiillerinin
elektrolit igerisine homojen dagilmasi saglanmistir.
Kaplama akim siddeti 7 A/dm? se¢ilmistir. Banyo sicakli1
hassas bir sekilde kontrol edilerek 55°C (+0.5) ye pH ise 4-
4.5°¢ kaplama islemi baglamadan oOnce sabitlenmistir.
Kaplama esnasinda da pH ve sicaklik kontrol altinda
tutulmustur. Homojen bir kaplama tabakasi elde edebilmek
i¢in elektrolit kaplama esnasinda manyetik karistirict ile 50
rpm hizla karistirilmistir.

Farkli AlOz banyo konsantrasyonlari ile fiiretilen nano
kompozit kaplamalar Taramali Elektron Mikroskobu
(Hitachi SU3500) kullanilarak kaplama tabakalarmin yiizey
ve tane yapilari, Enerji Dagilim Spekpektrometresi (EDS)
kullanilarak kaplamalarm elementel dagilimi incelenmistir.
X-1sinlar1  difraktometresi (XRD) ile 1.54059A dalga
boyunda CuK, 1smn1 kullanilarak kristal yap1 karakterize
edilmistir. Ni-Co ve AlOs; katkih Ni-Co kaplama
tabakasmin kristal yapi karakterizasyonu i¢in 20, 20° ile
100° arasindaki bolge taranmigtir. XRD analizi sonucunda
elde edilen piklerin ¢6ziimii bilgisayar yazilim yardim ile
yapilmistir. Coziimlemede kullanilan JPDS kart no: 00-004-
0850 dir. Ayrica AlOj ilavesinin biiylime yonlerinde ve
tane boyutuna etkileri XRD yardimu ile irdelenmistir.

Kaplama tabakasinin mekanik ozellikleri mikro sertlik
cihaz1 (Shimadzu HMV-G) kullanilarak 6l¢tilmistiir.
Sertlik testi 50 g yiik altinda 10 sn siire ile tatbik edilmistir.
Her bir numune i¢in en az 5 sertlik dl¢iimii yapilarak
ortalamalar1 alinmistir. Kaplamalarin asmnma tesisleri 1 N
yik altinda aginma testleri asmma testleri icin 06zel
tiretilmis, diigiik yiizey piiriizliiliigiine sahip 10 mm ALOs
bilye ile reciprocating yontemi kullanilarak
gergeklestirilmistir.

Asmma testi 250 metre mesafede ve 12 mm spam araliginda
yapilmigtir. Asinma izleri SEM ve optik mikroskop
kullanilarak incelenmistir. Optik mikroskop yardimi ile
agsinma iz genislikleri 6lgiilmiis ve matematiksel metot
kullanilarak aginma hacim kayiplar1 hesaplanmistir. SEM
ile asinma mekanizmalar1 irdelenmistir.
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3. SONUCLAR VE TARTISMA

Watt tipi banyo kullanilarak 7.0 A/dm? akim siddetinde
farkli AlbOs konsantrasyonunda banyo bilesimine sahip
nano kompozit kaplamalarim SEM yiizey goriintiileri Sekil
1’de verilmistir. Sekil 1’a banyo bilesimine AlO3
katilmaksizin, 1b de 0.5 g/l Al,Os katilarak iiretilmis,
kaplamalarin tane yapilari incelendiginde banyo bilesimine
Al,O; katkismm Ni-Co tanelerinin kiiglilmesine sebep
oldugu goriilmiistiir. Kaplama esnasinda yapi icerisine giren
Al O3 heterojen ¢ekirdeklenmeye sebep olmus ve birim
alandaki c¢ekirdeklenme miktarini artirmasi sonucunda
birim alandaki tane sayisini artirmis dolayisi ile yapinin
daha ince taneli olmasina neden olmustur. Diger bir neden
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ise taneler arasina yerlesen Al,Os pargaciklarin tane
biiylimesini  engellemesidir  [19].  Sekiller  1b-e
incelendiginde, kaplama banyosu igerisine ilave edilen
AlbO: miktarinin artmasiyla Dbirlikte tane yapismimn
kiigiildigii goriilmektedir. Bu durumun baglica nedeni
banyo icerigindeki AlO3 miktarinin artmasi ile birlikte
kaplama tabakas: igerisine gomiilen Al,O3; miktarmm
artmasidir. Ayrica banyo bilesimine ilave edilen dolayisi ile
kaplama tabakasi igerisine gomiilen Al;O3 miktarmin artist
tane yapisimni polihedrondan kiiresele kaymasma neden
olmustur. Yapr igerisindeki ikinci faz (AlOs) tanelerin
farkli yonlerde dolayisi ile farkli morfolojilerde biiyiimesine
neden olmusgtur [1].
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Sekil 1. Banyo bilesimine a) 0.0, b) 0.5, ¢) 1.0, d) 2.0, ve 4.0 g/l oraninda Al,O3 katkisi ile tiretilmis nano kompozit yapilarin
SEM goriintiileri.
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Sekil 2 de banyo bilesime Al,O3 katkisiz ve 1 g/l Al,O3
katkili kaplama tabakasi EDS analizi verilmektedir. EDS
analizi sonuglar1 kargilastirildiginda katkili kaplamanin
EDS analizi Ni-Co piklerinin yaninda fazladan Al,O3

| * 0 v v
2 4 8 ;

Farkli oranlarda banyo bilesimine Al,O3 ilavesinin kristal
yap1 iizerindeki etkileri Sekil 3 teki XRD sonuglarinda
goriilmektedir. XRD sonuglarindan Al,QOs ilavesinin pik
siddetinin diigmesine ve genislemesine neden oldugu tespit
edilmistir. Pik siddetinin dligmesi tane boyutunun
kiiglilmesinden, genislemesi de kristalografik simetrinin
degismesinden kaynaklanmaktadir. Ni-Co igerisine ikinci
faz ilavesi katot ylizeyine birikme esnasinda yapi igerisine
giren Al,Ostane biiyiimesini durdurarak yeni ¢ekirdeklesme

Sekil 2. Banyo bilesimine a) 0.0 ve b) 1 g/l Al,Os katkili kaplam:
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bilesiminde bulunan Al ve O pikleri verdigi gériilmektedir.
Dolayisi ile EDS sonuglar1 Al;Osiin yapi igerisine yerlestigi
ve arzu edilen nanokompozit yapmin iretildigini
kanitlamaktadir.

B
0 2 4

a tabas1 EDS analizi sonuglar1

alanlar1 olusturdugu icin proses esnasinda daha fazla
¢ekirdek olusumu s6z konusu olmustur, bu durum da tane
boyutunda kii¢iilmeye neden olmustur [17]. 7 A/dm? akim
siddetinde tiretilen Ni-Co kaplama tabakasinin agirlikli
biiylime diizlemi (220) dir. Banyo igerinse 0.5 g/l Al,O3
ilavesi (111) ydniinde biiylimeyi ¢ekirdekledigi sekil 3°ten
goriilmektedir. Banyo igerisine katilan Al>Os; miktarinin
artmast ile birlikte agirlikli bityiime diizlemi (220) dan (111)
diizlemine kaydigi ortaya ¢ikmistir.
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260

Sekil 3. Ni-Co ve Ni-Co/Al;O3 kaplama tabakalarmm XRD analiz sonuglar
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Uretilen kaplamalarin mekanik dzellikleri Vickers sertlik
yontemi kullanilarak 6Slgiilmistir. Elde edilen sertlik
degerleri sekil 4’te grafik olarak verilmistir. Setlik testi 50
g yiik altinda 10 sn siire ile ylizeye tatbik edilmistir.

Sertlik sonuglar1 incelendiginde kaplama banyosuna Al,O3
ilavesinin 1 g/l ye kadar sertligi artirdigi gorilmistiir.
Bunun nedeni olarak da ikinci faz parcaciklarinin tane
inceltici olarak davranmasi ve matris fazi iizerine gelen
yiikd, ikinci faza (Al:Os) basarih bir sekilde transferi
seklindedir [13].

Banyo bilesimine 1g/l iizerindeki AlOs ilavesinin ise
sertlikte diigiise neden oldugu gézlenmistir. Banyo igerisine
ilave edilen fazla miktardaki Al;Os yap1 igerisinde ikinci
fazin aglomerasyonuna neden olmaktadir.

Aglomere olan parcaciklar arasinda olusan bosluklar nedeni
ile  mekanik  ozelliklerin ~ zayiflamasina  neden
olabilmektedir. Ayn1 zamanda aglomere olan pargaciklar ile
matris birlesme kabiliyetinin diismesi de mekanik
Ozellikleri kotii yonde etkilemektedir[1].

350

340
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&
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I
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w

i)

o
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T T T T -
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0,0 0,5 1,0 1,5
ALO, (gfly

Sekil 4. Ni-Co ve Ni-Co/AlO3 kaplama tabakalarmnin
sertlik degisimleri

Ni-Co ve Ni-Co/AlLO3 kaplamalarin siirtinme ve agmma
testleri 1 N yiik altinda 25 mm/sn hizda reciprocating
(gitmeli gelmeli) aginma ydntemi kullanilarak yapilmistir.
Asinma hareket mesafesi numune boyutlar1 géz 6niinde
bulundurularak + yonde 6 mm ve — yonde 6 mm olmak
lizere 12 mm segilmistir. Asindirict olarak asinma
testlerinde kullanilmak {izere 6zel iretilmis 10 mm gapa
sahip Al,O3 bilye kullanilmigtir. Asinma cihazindan elde
edilen siirtiinme katsayilar1 sekil 5°de verilmistir.

Asinma testi sonrast numune lizerinde olusan iz genislikleri
optik mikroskop yardim ile &lgiilmiistiir. Olgiilen iz
genislik degerleri kullanilarak asinma hacim kayiplari
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hesaplanmistir.  Kaplama tabakalarinda olusan iz
genislikleri  Sekil 6°da verilmistir. Sekil 6 a- b
incelendiginde, banyo ¢ozeltisine 0.5 g/l Al,O3 ilavesi
kaplama tabakasi iizerinde olusan asmmma iz genisligini
647um den 459 pm diigiirmiistiir. Asinma hacim kaybinda
keskin bir diisiis oldugu sekil 6 f’den goriilmektedir.

0,84

o
~
1

=
=
]

o
™
1

Surtinme Katsayisi (u)
o =]
w s
1 1

o
[N
1

o
1

0,0-

0 1 2 3 4
ALLO, (g/)
Sekil 5. Al,O3 ilavesinin siirtiinme katsayisina etkisi

En disik iz genisligi ve asinma hacim kaybi banyo
¢ozeltisine 1.0 g/1 Al,Os ilave edilerek yapilmis kaplamadan
elde edilmistir. Banyo bilesimine 1 gr/l nin iizerinde Al,O3
ilavesi aginma iz genisligini ve hacim kaybini artirmigtir.
Asinma direncini disiirdiigi sekil 6 d-f den goriilmektedir.

Asinma testi sonrasinda aginma mekanizmasint daha iyi
ortaya cikarabilmek i¢in asinma izleri SEM ile yiiksek
¢oOzinirliikte incelenmistir. Asinma izlerinin yiiksek
¢oziiniirliikli fotograflar: Sekil 7°de verilmektedir. Katkisiz
kaplamanin  yiiksek  ¢oziiniirlikli SEM  fotografi
incelendiginde agir abrasif ve kismi ahdesif deformasyon
izleri goriilmektedir. Yapi igerisine nano Al,Oz girmesi ile
birlikte aginma mekanizmasi abrasiften deleminasyon
tiirtine gegmektedir. Delaminasyon asinmast yiizeye etkiyen
kuvvetler neticesinde olusan plastik deformasyon, bu
plastik deformasyon sonucu yiizeyde olusan mikro catlaklar
ve bu mikro catlaklarin birlesmesi sonucunda yiizeyden
kopmasi seklinde meydana gelmektedir [1]. SEM fotografi
incelendiginde deleminasyon bdlgeleri ve deleminasyon
Oncesi olusan catlaklar acgikca goriilmektedir. Banyo
icerisine katilan AlOs; miktarinin artmasi ile birlikte
yiizeyde olusan deleminasyon deformasyonunun azaldigi
goriilmektedir. Yiiksek miktarlarda Al,Os ilavesinin (1.0 g/l
nin iizerinde), olusan deformasyonu artirdigi ve asinma
mekanizmasint deleminasyon art1 adezyona doniistiirdiigii
goriilmektedir.
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¢) 1.0, d) 2.0, e) 4.0 gr/l Al;O3 ilave edilmis numunelerde aginma testi sonrasi olusan iz

Sekil 6. Banyo ¢ozeltisine a) 0.0, b) 0.5,
genislikleri ve f) hesaplanmis asinma kayiplar1

Siirtiinme katsayilari, asmnma miktar ve mekanizmalar1
birlikte incelendiginde mikro sertlik sonuglarinda oldugu
gibi banyo bilesimine 1.0 g/l ye kadar Al,O3 ilavesi aginma
direncini artirmakta siirtiinme ozelliklerini
iyilestirmektedir. Kompozit yapidan beklenen mukavemet
artis mekanizmalarmimn etkileri goriilmektedir. Ancak,
banyo 1.0 g/l nin iizerinde AlLO;s ilavesi setlik 6lgiim
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sonuglarindan da anlasilacagi iizere mekanik ozellikleri
diistirdiigii tespit edilmistir. Dolayisi ile aginma esnasinda
kaplama tabakasi ylizeyinden ayrilan malzeme miktari
artmistir. Ayrilan bu parcaciklar asindirict ile kaplama
tabakas1 arasina girerek siirtiinme katsayisinin, asinma
hacim kaybmin ve olusan deformasyonun artmasina neden
olmustur.
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Sekil 7. Banyo ¢ozeltisine a) 0.0, b) 0.5, ¢) 1.0, d) 2.0 ve e) 4.0 gr/l Al,O3 ilave edilmis numune asinma izleri yiikksek
¢ozlniirliikli SEM fotograflari

4. GENEL SONUCLAR

Bakir altliklar {izerine Ni-Co alasim ve Ni-Co/Al,O3 nano
kompozit  kaplamalar  elektrodepozisyon  yontemi
kullanilarak basarili bir sekilde Giretilmistir.

Banyo bilesimindeki Al,O3 miktar1 arttik¢a kaplama tane
boyutu kiiglilmiistir. Banyo bilesimine Al,Oz ilavesi
agirhikli  bliyime yoniini (220) dan (111) yoniine
kaydirmistir.

En yiiksek mekanik 6zellikler ve asinma direnci kaplama
banyosuna 1.0 g/l Al,O3 eklenmesi ile elde edilmistir. 1.0
g/l lizerinde AlOs ilavesi, mekanik o6zellikleri ve asinma
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direncinin diigmesine neden olmustur. Banyo bilegsimine
AlOsz ilavesi aginma mekanizmasinin agwr abrazif ten
deleminasyon tiirli asmmma mekenizmasma gegmesine
neden olmustur.
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