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MAKALE BILGISI OZET

Makale gegmisi: Bu galismada, 1050 aliminyum alasim yiizeyine hekzagonal bor nitriir (h-BN) ilaveli
llk gonderi 14 Haziran 2019 akimsiz nikel-fosfor (Ni-P) kompozit kaplama uygulanmis ve 400°C’de 1 saat siireyle
Revize gonderi 29 Agustos 2019 yapilan 1sil islemin kaplama yapisina etkisi incelenmistir. Kompozit kaplamalar, (¢
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Online 30 Eyliil 2019 farkl miktarda (1, 5 ve 10 g/L) h-BN iceren ¢dzeltide yapiimistir. Kaplamalara, Taramali

Elektron Mikroskobu (SEM), X-isini spektroskopisi (EDS), X-isini kirinimi (XRD)

Aragtirma Makalesi analizleri yapiimistir. Bunlara ilaveten yiizey plrQzlilikleri, sertlikleri 6lgtimis ve %3,5
DOI: 10.30728/boron.578022 sodyum kloriir (NaCl) gozeltisi iginde elektrokimyasal korozyon deneyleri yapilimistir.

Amorf yapidaki nikel matrisin isil islem ile kristalin yapiya donustigu tespit edilmistir. Isil
Anahtar kelimeler: islem sonucu sertlik degerleri artmis ve en yiiksek sertlik degerine (1015 + 41 HV ),
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10 g/Lh-BNiigerikli cdzeltide yapilan kaplamada ulasiimistir. Elektrokimyasal deneylerde
ise 1s1l islemin kompozit kaplamalarin korozyon direncini azalttigi belirlenmistir.
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and the effect of heat treatment on the coating structure for 1 hour at 400°C was
investigated. Composite coatings were performed in solutions which consist of three
different compositions (1, 5 and 10 g/L) of h-BN. A scanning electron microscope (SEM),

Research Article X-ray spectroscopy (EDS) and X-ray diffraction (XRD) analysis were performed on
DOI: 10.30728/boron.578022 the composite coatings. Additionally, surface roughness and hardness were measured

and finally, electrochemical corrosion experiments were conducted in 3.5% sodium
Keywords: chloride (NaCl) solution. The heat treatment process has identified a transition from

1050 aluminium alloy,

; . . the amorphous structure to crystalline in the nickel matrix. The result of heat treatment,
Electroless nickel composite coating,

hardness values increased and the highest value of hardness (1015 + 41 HV ) was

Corrosion, . . . . . .

h-BN, achieved with the specimen coated in 10 g/L h-BN solution. In the electrochemical

Heat treatment. experiments, a reduction in corrosion resistance of the composite coatings was
determined as a result of heat treatment.

1. Girig (Introduction) polimer parcaciklar ilave edilerek kompozit kaplama-

o o _ lar geligtiriimigtir. Bu kompozit kaplamalarin akimsiz
Aliminyum (Al) ve alagimlarinin ylizeyine akimsiz ni-  nikel kaplamalara gére daha iyi asinma ve yaglama

kel kaplama uygulamasi, genellikle malzemenin tribo-  gibi 6zellikler gdstermesi bu konudaki calismalara ilgi-
lojik ve korozyon ozelliklerini gelistirerek servis omri- i arttirmistir [3-5].

nd uzatmak igin uygulanmaktadir [1,2]. Akimsiz nikel
kaplamalarin bu Ustlin Ozelliklerini daha fazla arttir-  Birgok parametrenin etkin rol oynadigi kompozit kapla-
mak amaclyla kaplama sirasinda ¢ozeltiye seramik ve  ma sistemlerinde pargaciklarin akimsiz nikel ile birlikte
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birikmesi, banyodaki parcaciklarin cinsine, boyutuna,
sekline, yogunluguna, parcacik ile matris uygunlu-
guna, yuzey aktiflestirici madde cinsine ve miktarina
baglidir [4,6]. ilave edilen pargacik cinsi bu paramet-
relerin en onemlileri arasindadir. Birgok calismada
SiC [7,8], SiO, [9,10], TiO, [11,12], ALO, [13,14] ve
h-BN [15-20] gibi parcaciklarin akimsiz nikel kaplama-
lara etkileri incelenmistir. AL,O,, B,C, WC, SiC ve SiO,
gibi sert parcaciklarin, kaplamalarin sertlik ve aginma
direncini arttirdigi, politetrafloroetilen (PTFE), grafit,
karbon nanotiip ve MoS, gibi kati yaglayici pargacik-
larin, kaplamalarin kendini yaglama 6zelligini gelistigi
belirlenmistir [21].

h-BN, grafit gibi katmanli yapiya sahip seramik bir mal-
zemedir. Bu nedenle mikemmel yaglama, kimyasal
direng ve isil kararlihk 6zelliklerine sahiptir. Ayrica gra-
fitten farkli olarak elektriksel yalitim 6zelligi de vardir.
Yapisi ve ozellikleri nedeniyle beyaz grafit olarak da
bilinen h-BN, mikemmel yaglama ozelligi nedeniyle
onemli bir kati yaglayicidir. Kati yaglayici olarak h-BN,
yuksek sicaklik, vakum ortami ve sivi yaglama mad-
deleri ve diger geleneksel kati yaglama maddelerinin
kullanilmasinin zor oldugu yerlerde, alternatif bir aday
malzeme olmustur. h-BN tozlarinin takviye elemani
olarak kullanildigi kompozit kaplamalarda, asinma di-
renci gelismistir. Hsu vd. [20,21] calismalarinda, h-BN
parcaciklarinin Ni-P kaplamanin yapisini degistirmedi-
gini tespit etmislerdir. Leon vd. [15-17], h-BN takviyeli
akimsiz nikel kompozit kaplamada, 1sil igslemin kom-
pozit kaplamalarin tribolojik 6zelliklerine etkisini ince-
lemiglerdir. Hacimce %33 h-BN igeren kaplamalarda
en iyi asinma sonuglari, 400°C’de isil igslem gérmus
numunelerde elde edilmistir.

Bu calismada, yluzeyinde oksit buyutilen ve aktifles-
tirilen 1050 Al alasimi, icinde 0,5 pm boyutlu h-BN
tozlarindan 1, 5 ve 10 g/L bulunan banyolarda akim-
siz nikel kompozit kaplanmistir. Kompozit kaplanmis
numuneler, 400°C’de isll isleme tabi tutulmustur. Isil
islemin kaplamalara olan etkisi, yapilan karakterizas-
yon testleri ile 1sil igslem uygulanmayan numunelerle
karsilastirilarak verilmigtir.

2. Malzeme ve yontem (Material and method)

Toz h-BN takviyeli akimsiz nikel-fosfor (Ni-P) kompozit
kaplamalar 1050 Al numunelerin yizeyine kaplanmigtir.
Kaplamalarin altlik ylzeyine yapismasini gelistirmek

amaciyla Al numune yuzeylerine kaplama dncesi ano-
dik oksidasyon ve anodize altlik ylzeyini aktiflestirme
on islemleri uygulanmistir [5,22]. Toz takviyeli (h-BN)
akimsiz nikel kompozit kaplamalar, Cizelge 1’de bilesi-
mi verilen ¢dzelti icinde yapilmistir. Deneyler sirasinda
¢cOzeltinin pH'1 4,4 - 4,8 arasinda ve sicakhgi da 85 +
2°C’de sabit tutulmus ve ¢ozelti 300 devir/dakika hizla
kanistinimistir. Kaplamalar igin slre, 1 saat ile sinir-
landinimistir.

0,5 um tane boyutundaki h-BN tozlari (MKImpex Cor-
poration firmasindan temin edilmistir), Cizelge 1'de
verilen kaplama banyosuna 1, 5 ve 10 g/L miktarla-
rinda ilave edilmistir. h-BN tozlarini eklemeden 6nce
¢Ozeltiye, uygun bir ylizey aktiflestirici madde olan 1
g/L sodyum dodesil stlfat (SDS) eklenmistir. Bunun
amaci, tozlarin i1slanabilirlik 6zelligini arttirarak topak-
lanmalarini énlemek ve kaplama igine homojen bir
sekilde girmelerini saglamaktir. Kaplama sirasinda
¢Ozelti strekli karistirimak suretiyle hem aciga c¢ikan
hidrojen gazinin uzaklastirimasi saglanmis hem de
tozlarin cékmesi engellenmistir.

Akimsiz nikel kaplamalarin 6zelliklerinin 1sil iglem ile
gelistigi bilindiginden, h-BN takviyeli akimsiz nikel
kaplamalara isil islem de uygulanmis, karakterizasyon
sonuglari, i1sil igslemli ve islemsiz kosullar icin karsilas-
tirmali olarak verilmistir. Isil islemler literatlrde [23,24]
mekanik 6zellikler agisindan en iyi sonuglarin elde edil-
digi sicaklik olan 400°C’de atmosfer kontrolli (%100
argon) ortamda 1 saat sureyle gercgeklestirilmigtir.
Isitma hizi 20°C/dakika, ve sodutma hizi 1°C/dakika
olarak segilmigtir. Kaplamalarda gerilme olusumunu
engelleyerek olasi bir catlamayi 6nlemek i¢in sogutma
hizi mimkudn oldugu kadar disik tutulmustur.

Isil igslemsiz ve 1sil islemli h-BN takviyeli akimsiz nikel
kompozit kaplamalarin mikroyapilari ve kimyasal bile-
simleri icin X-1sin1 spektroskopisi (EDS) detektorlu Ta-
ramali Elektron Mikroskobu (ZEISS Ultra 55-Carl Ze-
iss, Almanya), ylzey purizlGlik dlgimleri igin konfokal
lazer taramali mikroskobu (Keyence VK-X200K 3D,
ABD), sertlik élgimleri igin mikro-indentasyon cihazi
(CSM, isvigre) ve kimyasal analizler igin ise XRD (PA-
Nalytical, Birlesik Krallik) kullaniimistir. XRD 6lgimleri
10-100 (26) tarama arahginda ve 15° aci kullanilarak
yapilmistir. Sertlik élgiimleri numunelerin enine kesit-
leri kullanilarak 50 gram yUk altinda gerceklestiriimigtir.

Cizelge 1. Ni-P kompozit kaplama ¢dzeltisinin bilesimindeki kimyasallar (Chemicals in the composition of Ni-P composite

coating solution).

Kimyasal ismi

Kimyasal formiilii

Cozeltideki miktar Kullanim amaci

Nikel silfat hekzahidrat (Merck) NiSO4-6H.0

Sodyum hipofosfit (Sigma-aldrich)

Laktik asit (Merck) C3HeO3
Propiyonik asit (Merck) C3HeO2
Tiyoure (Merck) CH4N2S

NazH2PO2-H20

27 g/L Nikel kaynagi
22 g/lL indirgeyici

27 g/lL Kompleks yapici
2,2g/L Hizlandirici

1 mg/L Dengeleyici
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Olgiimlerde yiik 30 saniye siire ile yiiklenmis 10 saniye
bekletilmis ve yine 30 saniye sonra yik geri ¢ekilmis-
tir. Yuzey puruzliluk élgimleri konfokal lazer taramali
mikroskobu (Keyence VK-X200K 3D, ABD) kullanila-
rak yapiimistir. Bu 6lcimlerde ortalama ylzey purizli-
[Ggu (Ra), en ylksek nokta (Rp), en distk nokta (Rv)
ve bu iki nokta arasi mesafe (Rz) farkli noktalardan
alinan dlgtimlerle elde edilmistir.

Elektrokimyasal deneyler, ModulLab-XM-ECS So-
lartron Potansiyostat-Galvanostat (Ametek Inc.) ile
gerceklestirilmistir. Deneyler oda sicakhgindaki %3,5
NaCl ¢ozeltisinde ve karistirma olmaksizin yapiimistir.
Referans elektrot (RE) olarak doymus kalomel elektrot
(SCE), karsit elektrot (CE) olarak platin tel ve ¢alisma
elektrotu (WE) olarak ise numuneler kullaniimigtir. Agik
devre potansiyeli, dengeye gelene kadar olciimus,
daha sonra elektrokimyasal impedans spektroskopisi
(EIS) analizleri (10 mHz-100 kHz frekans araliginda ve
10 mV genliginde) ve potansiyodinamik polarizasyon
deneyleri (1 mV/s tarama hizinda) gerceklestirilmistir.

3. Sonuglar ve tartisma (Results and discussion)
3.1. Yiizey incelemeleri (Surface investigation)

h-BN takviyeli akimsiz nikel kompozit kaplamalarin isil
islem Oncesi ve sonrasi ylzey goruntileri Sekil 1°de
verilmistir. YUzey mikroyapilarindan da gérilecegi
Uzere, 1s1l islem, kompozit kaplamanin ylzey topog-
rafisinde 6nemli bir degisime neden olmamistir. Isil
islem sonrasinda kaplamalarin yizeyinde bosluk vb.

kusurlar gézlemlenmemis ve yapi karnabahar benzeri
yapisini korumustur.

3.2. EDS analizleri (EDS analysis)

Kompozit kaplamalarin EDS analizleri, akimsiz kapla-
malarin tamaminin ylksek fosforlu kaplama grubuna
girdigini gostermektedir (Cizelge 2). Isil islemsiz nu-
munelerde h-BN toz miktar arttikga fosfor miktarinin
arttigi, 1sil igslemli numunelerde ise azaldigr gorilmek-
tedir. Isil islem yapilmamis numunelerde ¢ozeltiye
ilave edilen pargacik miktarindaki artis, kaplamanin
fosfor miktarinda artisa neden olmustur. Hsu vd. [21]
¢alismalarinda, ilave edilen h-BN miktarina bagh ola-
rak fosfor miktarinda dusus tespit etmislerdir. Bu tu-
tarsizhigi ise, c¢ozeltideki h-BN konsantrasyonunun
artmasiyla kullanilan yuzey aktiflestirici madde mikta-
rindaki artisa bagli olarak daha az fosfor indirgenmesi-
ne baglamislardir. Bu galismada ise ylizey aktiflestirici
madde miktari (1 g/L) hep ayni tutuldugundan benzer
bir sonu¢ elde edilmemis ve yine bazi arastirmacilarin
da [16] tespit ettigi gibi ¢cozeltiye ilave edilen h-BN mik-
tarindaki artisin, kaplamanin fosfor miktarinda artisa
neden oldugu gézlemlenmisgtir.

3.3. Yiizey piiriizliiliik 6lgiimleri (Surface roughness
measurements)

Akimsiz nikel kaplama banyosuna farkli miktarlarda
h-BNtozlarininilavesiile elde edilen kompozit kaplama-
larin ylzey pUrtzlUlukleri 6lgilimis ve dlgiim sonuglari

.

1g/l

5g/l

g

10 g/l

3

ISIL iSLEMLI

Sekil 1. h-BN takviyeli akimsiz nikel kompozit kaplamalarin i1sil igslem 6ncesi ve sonrasi ylzey géruntileri (Surface images of
h-BN reinforced electroless nickel composite coatings before and after heat-treatment).
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Cizelge 2. Isil islemsiz ve 1sil islemli kosullardaki kompozit kaplamalarin EDS analizleri (EDS analysis of composite coatings in

non-heat treated and heat-treated conditions).

Kosul Ortalama Ni (% Ag.) Ortalama P (% Ag.)
Kompozit Kaplama (1 g/L) 85,8 14,2
Kompozit Kaplama (5 g/L) 83,3 16,7
Kompozit Kaplama (10 g/L) 83,1 16,9
Kompozit Kaplama (1 g/L) + Isil iglem 86,9 13,1
Kompozit Kaplama (5 g/L) + Isil islem 88,2 11,8
Kompozit Kaplama (10 g/L) + Isil islem 88,9 11,1

Cizelge 3'te verilmistir. Isil islemsiz numunelerde ban-
yodaki h-BN miktari 1 g/L oldugunda Ra degeri, 253
nm iken, 10 g/L h-BN iceriginde Ra degeri 368 nm
elde edilmis ve h-BN miktari arttikca kaplamalarin yi-
zey purGzlalaga artmistir. Hsu vd. [20] ¢calismalarinda,
kaplamaya h-BN (0,5-0,7 uym tane boyutlarinda) toz-
larinin girisinin ylzey purazltlagunt arttirdigini ve
parcacik icermeyen akimsiz kaplamaya gére daha
kaba bir ylzey olustugunu gdstermislerdir. Isil islemli
numunelerde de, ylzey purizliligtindeki artis devam
etmis, her bilesimde isil islemsize gore daha yuksek
degerler elde edilmistir. En ylksek Ra degeri 10 g/L
h-BN miktarinda 414 nm olarak olglimustur.

3.4. Enine kesit incelemeleri (Cross-section
investigations)

Kompozit kaplama sonrasi enine kesit gortntileri Se-
kil 2’de verilmigtir. Ylzey goruntilerinde de gorulda-
gu gibi, ¢cozeltiye ilave edilen h-BN miktarindaki artis
kaplamaya giren h-BN miktarini arttirmistir. En az bes
farkli noktadan 6lciim alinarak ortalamasi hesaplanan
yuzey kalinliklari 1 g/Llik kosulda ortalama 21,6 ym, 5
g/L kosulda 19,5 ym ve 10 g/L kosulda 19,3 um ola-
rak olgilmustir. Baska bir anlatimla, ¢ozelti igerisine
ilave edilen pargacik miktari arttikgca kaplamalarin
kalinliklari azalmigtir.

Cizelge 3. Kompozit kaplamalarin ylzey purizlulik degerleri (Surface roughness values of composite coatings).

Kosul Ortalama Ortalama Rv  Ortalama Rz  Ortalama Ra
Rp (nm) (nm) (nm) (nm)
Kompozit Kaplama (1 g/L) 2495 1848 4344 253
Kompozit Kaplama (5 g/L) 2018 2499 4517 302
Kompozit Kaplama (10 g/L) 2747 2473 5220 368
Kompozit Kaplama (1 g/L) + Isil islem 2445 1654 4099 282
Kompozit Kaplama (5 g/L) + Isil islem 2776 1549 4325 388
Kompozit Kaplama (10 g/L) + Isil iglem 2336 1955 4291 414

~

=

P A ¥Ry 3 ‘.,‘ : e
g P S g

L 5 . \.'s&‘."!é\ —— '
Sekil 2. Kompozit kaplamalara ait enine kesit gortntuleri a) 1 g/L, b) 5 g/L ve c¢) 10 g/L (Cross-sectional images of composite
coatings a) 1 g/L, b) 5 g/L, and c) 10 g/L).
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Enine kesit gértntileri kullanilarak “Sigma Scan” prog-
rami yardimi ile yapidaki h-BN parcaciklarin kaplama
icerisinde hacimsel oranlari hesaplanmistir. Cozel-
ti icerisine 1 g/l h-BN ilave edilen nhumunelerde elde
edilen deger %0,94, 5 g/l numunelerde %4,34 ve 10
g/l numunelerde ise %7,56'dir. Goruldugu gibi ¢ozel-
tiye ilave edilen h-BN parcacik miktari ile kaplama
icerisine giren pargacik arasinda dogrusal bir oranti
bulunmaktadir.

3.5. XRD analizleri (XRD analysis)

Isil igslemsiz ve islemli kompozit kaplamalara ait XRD
paternleri Sekil 3’te verilmistir. Isil islemsiz kompozit
kaplamanin XRD paterninde bir genis ve blyuk pik ile
h-BN tozlarina ait kiiguk bir pik tespit edilmigtir. Genis
ve blyUk pik amorf nikele ait olup, kaplamalarin amorf
yapida oldugunu gdstermektedir [20,21,25]. Isil islem
sonrasi analizlerde ise, kaplamalarin kristallestigi ve
ic yapida Ni ve nikel fosfit (Ni,P) fazlarinin olugtugu

gorulmektedir. Literatiirde Ni,P (JCPDS: 01-074-1384)
fazinin 400°C’de olusmaya basladigini rapor eden ¢a-
lismalar [20,21] bulunmaktadir. Isil islem sonrasinda
da kompozit kaplamalarda h-BN pikleri belirlenmistir.
5 ve 10 g/llik kompozit kaplamalarin grafiklerinde
daha belirgin olan bu pik 1 g/L’lik kaplamanin grafigin-
de belirgin degildir.

3.6. Sertlik 6l¢iimleri (Hardness measurements)

Kompozit kaplamalarin 6lgllen sertlik degerleri Cizel-
ge 4’te verilmigtir. h-BN toz parcaciklarinin miktari art-
tikca kaplamalarin sertlik degerinin arttigi goértlmekte-
dir. En yUksek sertlik degeri, 10 g/L toz ilaveli banyoda
yapilan kompozit kaplamada (638 + 29 HV ) elde
edilmistir. Ni-P kaplamaya takviye olarak ilave edilen
h-BN tozlarinin kaplamanin sertligini azalttigini tespit
eden arastirmacilar [20,21] sertlikteki azalmanin ne-
denini h-BN parcaciklarinin lamelli kristal yapilari ne-
deniyle kati yaglayici madde olmasindan ve yumusak

a —1gl

—5g/ Ni(111)

10 g/

=E h{BN (002)
&
n
2
=
) QL

o o 0 o - - »

20
b — 1g/l+ Isil islem “ Ni
— 5 g/l + Isil islem A NiP
10 g/l + Isil islem . ¥ @ h-BN
Al A .
- : A A Ala
3
g
w0
& -
=
—_ MN_J\)}\A\)\__A}\.
E . & 2 = = & @ = &
20

Sekil 3. Isil igslemsiz (a) ve islemli (b) kompozit kaplamalara ait XRD grafikleri (XRD graphs of non-heat treated (a) and heat-treated

(b) composite coatings).

Cizelge 4. Kompozit kaplamalarin sertlik degerleri (Hardness values of composite coatings).

Kosul

Sertlik degeri (HVo,05)

Kompozit Kaplama (1 g/L)

Kompozit Kaplama (5 g/L)

10 g/L)

1g/L) + Isil iglem

(
(
Kompozit Kaplama (
Kompozit Kaplama (
Kompozit Kaplama (5 g/L) + Isil islem
(

Kompozit Kaplama (10 g/L) + Isil iglem

543 + 21
571 + 26
658 + 29
919+ 35
968 + 36
1015 + 41

123



Kocabag M. ve ark. / BORON 4 (3), 119 - 127, 2019

yapisina kaynaklandigini ileri stirmuslerdir. Yapilan bu
calismada ise kompozit kaplamalarda Ni-P kaplama-
lara gbre fosfor miktarinda artis meydana gelmistir.
Cozeltiye ilave edilen pargacik miktar arttikga kapla-
manin fosfor miktari (Cizelge 2) gibi sertlik degerleri
de yukselmistir. 400°C’de 1sil islem sonrasi, kompozit
kaplamalarin sertligi toz miktarina bagh olarak daha
da artmis ve 10 g/L toz ilaveli kompozit kaplamada
1015 + 41 HV, , elde edilmistir. Isil islem sonrasi kom-
pozit kaplamanin sertligini ortalama 936 HV . Glcen
arastirmacilar [20], 1sil iglem sirasinda slnek nikel
matris iginde olugan Ni,P’in sert yapisinin kompozit
kaplamanin sertligini arttirdigini ileri sirmuglerdir.

3.7. Elektrokimyasal deneyler (Electrochemical
experiments)

h-BN takviyeli akimsiz nikel kompozit kaplamalarin
%3,5 NaCl cozeltisi icindeki elektrokimyasal davra-
niglari incelenmistir. Deneyler, acik devre potansiyeli
(OCP) 6lgimu, EIS ve potansiyodinamik polarizasyon
deneyleri seklinde gerceklestirilmistir. Isil islemsiz ve
islemli kosullardaki polarizasyon egrileri, Sekil 4 ve
5’de, egrilerden elde edilen veriler ise Cizelge 5’te ve-
rilmistir.

Isil iglemsiz kosullardaki numunelerin OCP ve E,

0,0
1 g/l
5 g/
10 g/l
-0,2
>
w 0,4
-0,6
T T
-8 -7

Log (1) (A/cm?)

Sekil 4. h-BN ilaveli kompozit kapli numunelerin %3,5 NaCl ¢ozeltisi icinde elde edilen polarizasyon egrileri (Polarization
curves for composite coated specimens with h-BN particles in 3.5% NaCl solution).

0.2 e 1 g/l - 400°C
’ @ 5 g/ - 400°C
10 g/l - 400°C
-0,4 -
S 0,6
w
-0,8
-1,0 1

Log (1) (A/lcm?)
Sekil 5. Isil islemli kompozit kaplamalarin %3,5 NaCl ¢ozeltisi icinde elde edilen polarizasyon egrileri (Polarization curves of

heat-treated composite coatings in 3.5% NaCl solution).

Cizelge 5. Isil islemli ve islemsiz kompozit kaplamalara ait elektrokimyasal veriler (Electrochemical data of heat-treated and non-

heat-treated composite coatings).

Kosul OCP (V) Ekor (V)  ikor (MA/CM?)
Kompozit Kaplama (1 g/L) -0,33 -0,34 0,31
Kompozit Kaplama (5 g/L) -0,35 -0,37 0,35
Kompozit Kaplama (10 g/L) -0,36 -0,38 0,62
Kompozit Kaplama (1 g/L) + Isil iglem -0,75 -0,54 0,37
Kompozit Kaplama (5 g/L) + Isil iglem -0,65 -0,57 0,52
Kompozit Kaplama (10 g/L) + Isil islem -0,72 -0,69 2,08
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degerleri, h-BN toz miktarina bagl olarak degismemis
ve isll iglemli numunelere goére daha soy degerlere
sahiptir. Isil islem ile kristalin yapiya dénusen kap-
lamalarin degerleri daha aktif elde edilmistir. 10 g/L
h-BN tozu iceren banyoda kaplanan kompozit kapla-
malarda, -0,38 V olan E, degeri, isil islem sonunda
-0,69 V degerine kaymistir. En ylksek korozyon akim
yogunlugu (i, ) degerleri ise, yine 10 g/L h-BN tozu
iceren banyoda kaplanan kompozit kaplamalarin her
iki kogulunda da elde edilmis, 0,62 ve 2,08 yA/cm? ola-
rak Olgulmastar. Isil igslemli kosulda korozyon hizinin
ylkselmesi, Ni matris icinde olugan Ni,P fazinin gal-
vanik cift etkisini arttirmasi olabilir. Literatlirde, h-BN
parcaciklarinin Ni-P kaplamalarin korozyon direncini
arttirdigini ileri stiren arastirmacilar, kullandiklari h-BN
tozlarinin (10 g/L) Ni-P matris icinde bir engel gibi dav-
randigini ve aktif bolgeleri azaltarak korozyon hizini
azalttigini ileri sirmektedirler [20].

Kompozit kaplamalarin (1, 5 ve 10 g/L h-BN) EIS de-
neyleri sonunda elde edilen Nyquist egrileri Sekil 6’'da,
EIS verileri ise Cizelge 6'da verilmistir. Kompozit kap-
lamalar icinde ylksek akim yogunlugunun belirlendigi
10 g/L’lik numunelerin bu davranigi, Nyquist egrilerinde
en dar caplh egri ile dogrulanmaktadir (Sekil 6). Kom-
pozit kaplama yapilmis numunelere ait elektrokimya-
sal veriler incelendiginde ¢ozeltideki parcacik miktari
artikca R, degerlerinin azalmasi, ylzey tabakasinin
iletkenliginin artmasi yani korozyonun hizlandiginin
ifadesidir (Cizelge 6). Isil islem yapilmis kompozit kap-
lamalarin (1, 5 ve 10 g/L h-BN) Nyquist egrileri Sekil
7'de, elde edilen elektrokimyasal veriler ise Cizelge
6’da verilmigtir.

Isil iglemli kompozit kaplamalara ait elektrokimyasal
veriler incelendiginde en diistik CPE-T degeri 10 g/L’lik
kaplamada elde edilmistir (Cizelge 6). Ayrica isil is-
lemli kompozit kaplamalarda R degeri artan pargacik

-60000 — c
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= = 5gl
-50000 — = 1049/
Ree
-40000
. -30000 - n N
N L ]
jai] ]
™ |
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Sekil 6. Kompozit kaplanmis numunelere ait Nyquist egrileri ve buttin deneylerde kullanilan esdeger devre (Nyquist curves of
composite coated samples and equivalent circuit used in all experiments).
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Sekil 7. Isil islemli kompozit kaplamalarin Nyquist egrileri (Nyquist curves of heat-treated composite coatings).
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Cizelge 6. Isil islemsiz ve islemli kompozit kaplamaya ait EIS verileri (EIS data for non-heat-treated and heat-treated

composite coating).

Kosul Rs (Q.cmz) CPE-T (pF.cm'z) n Ret (kQ.cmz)
Kompozit Kaplama (1 g/L) 8,12 16,91 0,90 43,51
Kompozit Kaplama (5 g/L) 8,26 24,38 0,94 60,17
Kompozit Kaplama (10 g/L) 8,95 56,49 0,93 15,46
Kompozit Kaplama (1 g/L) + Isil islem 14,83 3,91 0,84 60,98
Kompozit Kaplama (5 g/L) + Isil islem 12,87 4,49 0,82 38,05
Kompozit Kaplama (10 g/L) + Isil islem 9,86 1,76 0,91 19,32

miktari ile azalmaktadir. Bu durum artan pargacik mik-
tar ile korozyon direncinin azalma egilimine girdigini
gOstermektedir [26].

4. Sonuglar (Conclusions)
Calismada elde edilen sonuglar asagida 6zetlenmigtir:

1. Kaplamaya ilave edilen parcacik (h-BN) miktari
arttikca kompozit kaplamalarin sertlikleri artmis
ve en yuksek deger 10 g/L ilaveli numunede (658
+ 29 HV, ) elde edilmistir.

0,05)

2. Kompozit kaplamalara 400°C’de 1 saat sire ile
yapilan 1sil iglem, akimsiz nikel kompozit kapla-
malarin morfolojsini degistirmemis, nikel matrisin
amorf yapisini kristalin yapiya donugtirmuagtar.

3. lIsil islemsiz numunelerde h-BN miktari arttikga
fosfor miktarinin arttigi, 1sil islemli numunelerde
ise azaldidi tespit edilmigtir.

4. lIsil iglemsiz kaplamalara goére 1sil islemli
kaplamalarda sertlik degerleri artmis ve en yuk-
sek degere 10 g/L ilaveli numunede (1015 + 41
HV, ) ulasiimistir.

5. Kompozit kaplamalarin korozyon direncinin isil
islem sonunda az miktarda azaldigi tespit edil-
mistir.

Tesekkiir (Acknowledgements)

Bu calisma, Yildiz Teknik Universitesi Bilimsel Aras-
tirma  Projeleri  Koordinatérligi’'nin  2014-07-02-
DOPO02 numaral projesi ile desteklenmistir. Calisma,
TUBITAK'In 114M063 numaral arastirma projesi ve
1059B14140108 numarali bursu tarafindan da ayrica
desteklenmistir.

Kaynaklar (References)

[1] Roy M., Surface Engineering for Enhanced Perfor-
mance against Wear, Springer, New York, 2013.

[2] Sha W., Wu X., Keong K. G., Electroless Copper and
Nickel-Phosphorus Plating: Processing, Characteri-
sation and Modelling, Woodhead Publishing Limited,
Cambridge, 2011.

[3] Sudagar J., Lian J., Sha W., Electroless nickel, alloy,

(4]

(5]

(6]

[7]

(8]

(9]

[10]

(11]

[12]

(13]

(14]

composite and nano coatings - A critical review, J. Al-
loys Compd., 571, 183-204, 2013.

4. Agarwala R. C., Agarwala V., Electroless alloy/com-
posite coatings : A review, Sadhana, 475, 93, 2003.

Kocabas M., On iglemli akimsiz nikel ve bor nitriir
takviyeli akimsiz nikel kaplanmis anodize aliminyum
yuzeylerin 6zellikleri, Doktora Tezi, Yildiz Teknik Uni-
versitesi Fen Bilimleri Enstitiisi, istanbul, 2017.

Rabizadeh T., Allahkaram S. R., Corrosion resistance
enhancement of Ni-P electroless coatings by incorpo-
ration of nano-SiO, particles, Mater. Des., 32 (1), 133-
8, 2011.

Wang H. L., Liu L. Y., Dou Y., Zhang W. Z., Jiang W.
F., Preparation and corrosion resistance of electro-
less Ni-P/SiC functionally gradient coatings on AZ91D
magnesium alloy, Appl. Surf. Sci., 286, 319-27, 2013.

Islam M., Azhar M. R., Khalid Y., Khan R., Abdo H. S.,
Dar M. A., Electroless Ni-P/SiC nanocomposite coa-
tings with small amounts of SiC nanoparticles for supe-
rior corrosion resistance and hardness, J. Mater. Eng.
Perform., 24 (12), 4835-43. 2015.

Islam M., Azhar M. R., Fredj N., Burleigh T. D., Oloye-
de O. R., Almajid A. A., Influence of SiO, nanoparticles
on hardness and corrosion resistance of electroless
Ni-P coatings, Surf. Coat. Technol., 261, 141-8, 2015.

Dong D., Chen X. H., Xiao W. T., Yang G. B., Zhang P.
Y., Preparation and properties of electroless Ni-P-SiO,
composite coatings, Appl. Surf. Sci., 255 (15), 7051-5,
20009.

Lee C. K., Chang C. S.,, Tan A. H., Yang C. Y., Lee S.
L., Preparation of electroless nickel-phosphorous-TiO,
composite coating for improvement of wear and stress
corrosion cracking resistance of AA7075 in 3.5% NaCl,
Key Eng. Mater., 74-79, 656-657, 2015.

Tamilarasan T. R., Rajendran R., Siva Shankar M.,
Sanjith U., Rajagopal G., Sudagar J., Wear and scratch
behaviour of electroless Ni-P-nano-TiO2: Effect of sur-
factants, Wear, 346-347, 148-57, 2016.

Balaraju J. N., Kalavati., Rajam K. S., Influence of
particle size on the microstructure, hardness and cor-
rosion resistance of electroless Ni-P-Al,O, composite
coatings, Surf. Coat. Technol., 200 (12-13), 3933-41,
2006.

Alirezaei S., Vaghefi S. M., Urgen M., Saatchi A., Kaz-
manli K., Evaluation of structure and mechanical pro-
perties of Ni-P-Al,O, nanocomposite coatings, J. Com-
pos. Mater., 47, 3323-9, 2012.

126



Kocabas M. ve ark. / BORON 4 (3), 119 - 127, 2019

[15]

[16]

(17]

(18]

(19]

[20]

(21]

Leon O. A., Staia M. H., Hintermann H. E., Influence of
the heat treatment on the tribological behavior of a Ni-
P-BN(h) autocatalytic composite coating, Surf. Coat.
Technol., 120-121, 641-5, 1999.

Leon O. A,, Staia M. H., Hintermann H. E., Deposition
of Ni-P-BN (h) composite autocatalytic coatings, Surf.
Coat. Technol., 108-109, 461-5, 1998.

Leon O. A, Staia M. H., Hintermann H. E., Wear mec-
hanism of Ni-P-BN(h) composite autocatalytic coa-
tings. Surf. Coat. Technol., 200 (5-6), 1825-9, 2005.

Leon O. A, Staia M. H., Hintermann H. E., High tem-
perature wear of an electroless Ni-P-BN (h) composite
coating, Surf. Coat. Technol., 164, 578-84, 2003.

Farrokhzad M. A., High temperature oxidation behavi-
our of autocatalytic Ni-P-BN (h) coatings. Surf. Coat.
Technol., 309, 390-400, 2017.

Hsu C-l., Wang G-L. L. Ger M-D., Hou K-H., Corrosion
Behaviour of Electroless Deposited Ni—P/BN(h) Com-
posite Coating. Int. J. Electrochem. Sci., 11, 4352-61,
2016.

Hsu C-Il., Hou K-H., Ger M-D., Wang G-L. L., The ef-
fect of incorporated self-lubricated BN(h) particles on

(22]

(23]

[24]

[25]

[26]

the tribological properties of Ni-P/BN(h) composite co-
atings, Appl. Surf. Sci., 357, 1727-35, 2015.

Kocabas M., Ornek C., Curioni M., Cansever N., Nickel
fluoride as a surface activation agent for electroless
nickel coating of anodized AA1050 aluminum alloy,
Surf. Coat. Technol., 364, 231-8, 2019.

Vitry V., Kanta A. F., Delaunois F., Application of nit-
riding to electroless nickel-boron coatings: Chemical
and structural effects; mechanical characterization;
corrosion resistance, Mater Des., 39, 269-78, 2012.

Wu Y., Shen B., Liu L., Hu W., The tribological beha-
viour of electroless Ni-P-Gr-SiC composite, Wear, 261
(2), 201-7, 2006.

Yin Z., Chen F., Effect of nickel immersion pretreat-
ment on the corrosion performance of electroless de-
posited Ni-P alloys on aluminium, Surf. Coatings Tech-
nol., 228, 34-40, 2013.

Alishahi M., Monirvaghefi S. M., Saatchi A., Hosseini
S. M., The effect of carbon nanotubes on the corrosion
and tribological behavior of electroless Ni-P-CNT com-
posite coating, Appl. Surf. Sci., 258 (7), 2439-46, 2012.

127



