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Akimsiz nikel kaplama siiresinin yeni tiir dentritik bakir-nikel alasim tozlarinin
ozellikleri iizerine etkisi

Effect of electroless nickel plating time on the properties of novel dendritic
copper-nickel alloy powders
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Oz

Bu ¢alismada, elektroliz yontemi ile hurda bakir plakadan
elde edilen dentritik bakir tozlari lizerine akimsiz nikel
kaplama islemi uygulanmigtir. 30 dk, 60 dk ve 90 dk
stirelerinde akimsiz nikel kaplama islemleri uygulanarak
elde edilen dentritik bakir-nikel bimetalik tozlarin
morfolojik ve oksidasyon incelemeleri ger¢eklestirilmistir.
Morfoloji incelemeleri taramalt elektron mikroskobu
(SEM) ile yapilirken, oksidasyon direnci incelemeleri
termogravimetrik analiz (TGA) yontemi ile yapilmustir.
Elde edilen sonuglara gore, akimsiz nikel kaplama siiresinin
artmast ile elektrolitik bakir parcaciklar iizerinde
indirgenen nikel miktar1 artmistir. Indirgenen nikel tabaka
nano boyutta pargaciklardan olusmustur. Akimsiz nikel
kaplama siiresinin artigi ile pargaciklarin oksidasyon
direnci degerlerinde artis saglanirken, oksitlenmeye
baglama sicakliklar1 da arttirilmistir. Ayrica, nano nikel
pargaciklarin pargacik yiizeylerinde olusturdugu tabaka ve
birikintiler, elektrolitik bakir parcaciklarinin yiizey alant
degerlerini yaklagik %20 oraninda arttirmigtir. Parcacik
boyutu analizi sonuglarina gore, akimsiz nikel kaplama
tabakas1 sayesinde ortalama parcacik boyutu degerleri
artarak 1 p’ye kadar bir kaplama tabakasinin elde edildigi
tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler: Akimsiz nikel kaplama, Dentritik
bakir tozu, Oksidasyon direnci, Bakir-nikel alagimi,
Malzeme karakterizasyonu

1 Giris

Dentritik bakir tozlari, dikkat ¢ekici 6zellikleri ve gesitli
alanlardaki potansiyel uygulamalar1 nedeniyle son yillarda
biiytik ilgi goren benzersiz bir bakir tozu sinifidir. Bu tozlar,
genis bir uygulama yelpazesinde kullanim igin ideal hale
getiren yiiksek ylizey alani, yiiksek saflik ve gelistirilmis
elektrik iletkenligi ile karakterize edilmektedir [1]. Dentritik
bakir tozlarinin dnemli avantajlarindan biri, ¢esitli kimyasal
reaksiyonlarda gelismis Kkatalitik aktivite ve reaktivite
sergilemelerini saglayan yiiksek ylizey alanidir. Bu 6zellik
onlar1 katalizde, 6zellikle CO» emisyonlarinin azaltilmasinda
miikemmel performans gosterdikleri elektro kataliz alaninda
kullanim i¢in gekici bir malzeme haline getirmektedir [2, 3].
Ayrica, dentritik bakir tozlarmim yiiksek safligi, onlari
implante edilebilir tibbi cihazlar ve sensdrler gibi
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biyomedikal uygulamalarda kullanima uygun hale getirir [4].
Yiiksek saflikta dentritik bakir tozlarinin kullanilmasi, saf
olmayan bakir tozlar1 kullanildiginda meydana gelebilecek
korozyon ve diger olumsuz reaksiyon riskini azaltmaktadir
[5]. Ek olarak, dentritik bakir tozlari, diger morfolojilere
sahip bakir tozlarina kiyasla daha iyi elektriksel iletkenlige
sahiptir. Bu 0zellik, onlar1, elektrik sinyallerini dogru ve
giivenilir bir sekilde iletme yeteneginin ¢ok énemli oldugu
baskili devre kartlari, sensorler ve antenler gibi elektronik
cihazlarda kullanim i¢in ideal hale getirmektedir. Elektrolitik
bakir tozunun dentritik morfolojisi, iletken bir tabaka i¢inde
¢oklu temas noktalar1 sagladigindan, kiiresel veya diizensiz
tozlar iizerinde baska bir avantaj saglamaktadir [6]. Ayrica
dentritik seklin, akilli telefonlarda ve tablet bilgisayarlarda
giderek artan sekilde kullanilan esnek baskili devre
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kartlarinda iletken tabakanin esnekligini saglamasi da biiyiik
onem tagimaktadir [7].

Son ¢alismalar, dentritik bakir tozlarinin kataliz, enerji
depolama ve biyomedikal uygulamalar dahil olmak iizere
cesitli uygulamalarda potansiyelini gostermektedir. Ornegin,
dentritik bakir tozlari, yiiksek yiizey alanlari ve iyilestirilmis
iletkenliklerinin yiiksek katalitik aktivite sergilemelerini
sagladigi CO;azaltimi igin verimli elektro katalizorler olarak
kullanilmaktadir. Buradan anlagilmaktadir ki dentritik bakir
tozlari, benzersiz dzelliklere ve ¢esitli alanlarda potansiyel
uygulamalara sahip umut verici bir bakir tozu smifidir.
Dentritik bakir tozlarinin yiiksek yiizey alani, yiiksek safligi
ve gelistirilmig elektrik iletkenligi, onlar1 kataliz, elektronik,
enerji depolama ve biyomedikal uygulamalarda kullanim
icin ideal hale getirmektedir. Bu tozlarla ilgili arastirmalar
devam ettikce, muhtemelen daha da fazla uygulama
bulunacag: ve ¢esitli teknolojilerin ilerlemesinde 6nemli bir
rol oynayacaklar diistiniilebilir.

Boylelikle, dentritik morfolojinin 6neminin yaninda
farkli Ozelliklerin de arandigi diistiniildiiginde dentritik
bakir tozlarmin bazi 6zelliklerinin  gelistirilebilirligi
diisiiniilmektedir. Ornegin, bakirin yiiksek sicakliklarda
gosterdigi diisiik oksidasyon, korozyon ve asinma direnci,
diisiik mukavemeti ve termal iletkenligi 6zelligi g6z oniine
almarak nikel metali ile alasimlandirilmasi, literatiirde
siklikla vurgulanmaktadir [8-10]. Toz metalurjisi yontemi ile
nihai malzeme iiretiminde, toz morfolojisi dikkate
alindiginda, dentritik morfolojinin olusturdugu dentrit
kollarinin daha yiiksek nispi yogunluklarla daha yiiksek
araylizey kuvveti sagladigi bilinmektedir [11]. Ayrica,
presleme altinda dentrit kollarinin diger toz morfolojilerine
nispeten  olusabilecek  gozenekleri doldurarak tane
sinirlarinin  belirsiz hale gelmesini sagladigi ve yiiksek
yogunluklu ve yiiksek elektriksel iletkenlige sahip
malzemelerin elde edilebildigi bulunmustur [12]. Bakir
metaline nikel, krom gibi alagim elementlerinin eklenmesi
ile hem mukavemet agisindan hem de oksidasyon direnci
acisindan gelisme saglandigr bilinmektedir. Ancak, bu
alasim elementleri ile saglanan alagimlandirma islemleri
sonucu elde edilen alasimlarda alagimlama etkisi ile
(elementlerin birbiri igerisinde ¢Oziinmesi ile) elektriksel
iletkenlik degerlerinde diisiisler saptandigir bildirilmistir
[13]. Bu bakimdan, akimsiz kaplama teknigi ile bakir tozlari
iizerine uygulanan kaplamalar sayesinde kabuk-cekirdek
mekanizmasi ile her toz tanesi etrafinda kaplama tabakasi
olusturularak tek bir toz tanesi yapisinda fonksiyonel
ozelliklere sahip tozlarin eldesi miimkiin kilinmaktadir [14].

Diger yandan, bakir [15] ve nikel [16] metal tozlarinin
polimer matrisli kompozitlerin yapisina eklenerek, sirasiyla
elektriksel/isil iletkenlik ve mekanik 6zelliklerde artig1
saglama iizerine c¢alismalar gergeklestirilmektedir. Bu
baglamda, dentritik bakir tozlarinin kullanimi ile hem dentrit
kollarmnin devasa yiizey alani saglamasi ile yapisina
eklenebilecek matrisler igerisinde de yiiksek tutunma
saglayarak araylizeyi gelismis kompozit eldesinin
saglanabilecegi, hem de yiiksek mekanik 6zellik sunan nikel
katmanin dentritik bakir tozlar1 {izerinde biriktirilmesi ile
yiiksek mekanik 0Ozellik gosteren fonksiyonel bimetalik
tozlarin eldesinin saglanabilecegi agiktir [8].

Yukarida verilen literatiir bilgilerine dayanarak, bu
caligmada, bakir tozlarmin dentritik morfolojisinin yiiksek
ylizey alan1 saglamasindan dolay1 bu tiir morfolojinin en
yiiksek elektriksel ve termal 6zellik degerini sunmasi ve
nikel elementinin yiliksek mekanik 6zellik degeri sunmasi
nedeniyle tek bir toz yapisinda hem yiiksel elektriksel ve
termal iletkenlik hem de yiiksek mekanik 6zellik gdsteren
bakir-nikel tozlarinin akimsiz nikel kaplama ydntemi ile
iiretilebilirligi arastirtlmistir. Literatiir incelendiginde, bakir
tozlar1 lizerine akimsiz nikel kaplama tabakasmnin
uygulanarak fonksiyonel 6zellikli yeni tiir alagim tozlarinin
iretilmesi lizerine bir calismaya rastlanmamigtir. Ayrica,
akimsiz nikel kaplama siiresinin, elde edilen kabuk nikel
tabakasinin 6zellikleri ve altlik olarak kullanilan dentritik
bakir tozlarmin oksidaSyon direnci {izerine etkisi
arastirllmamistir. Bu baglamda, bu calismada bir geri
doniisiim yontemi olan elektroliz yontemi ile hurda bakir
plakalardan elde edilen yiiksek saflik degerine sahip dentritik
bakir tozlarinin akimsiz kaplama yontemi ile farkli siirelerde
kaplama iglemi uygulanarak nikel kaplanmasi saglanmis ve
elde edilen bimetalik tozlarin morfolojik, mikroyap1 ve
oksidasyon direnci 6zellikleri incelenmistir.

2 Materyal ve metot

2.1 Kullanilan malzemeler

Caligmanin ilk asamasinda %99 safliga sahip hurda bakir
plakadan elektroliz yontemi ile dentritik bakir tozlari elde
edilmistir. Kullanilan hurda bakir plaka
80mmx100mmx5mm  Olgiilerinde  olup,  elektroliz
hiicresinde anot plaka olarak kullanilmistir. Dentritik bakir
tozlarin lizerine indirgenmesi i¢in katot plaka olarak ise anot
plaka ile ayni1 6lgiilerde paslanmaz ¢elik plaka kullanilmistir.
Elektroliz hiicresi olarak 2 litre hacimli cam beher
kullanilmistir. ~ Elektrolit ¢ozeltisinin  olusturulmasinda,
stilfiirik asit (H2SO4), bakir siilfat (CuSO4.5H,0) ve saf su
¢oOzeltisi kullanilmistir. Elde edilen dentritik bakir tozlarinin
elektrolit ¢ozeltisinden alinmasindan sonra kimyasal
kalintilardan arindirmak igin etil alkol kullanilmistir.

Dentritik bakir tozlarinin {iretilmesinden sonra akimsiz
nikel kaplama islemleri i¢in nikel kaynagi olarak nikel kloriir
(NiCl2.5H20), indirgeyici ajan olarak ise hidrazin hidrat
(N2H,) kullanilmigtir. pH ayarlayici olarak sodyum hidroksit
(NaOH) ¢6zeltisi kullanilmustir. Elde edilen dentritik bakir
tozu-nikel bimetalik tozlarim akimsiz nikel kaplama
¢ozeltisinden ¢ikarilmasindan sonra kimyasal kalintilardan
arindirmak i¢in etil alkol kullanilmistir. Calismada
kullanilan biitin kimyasal maddeler analitik saflikta olup,
Merck Sirketi’nden temin edilmistir.

2.2 Dentritik bakir tozlarinin tiretilmesi ve akimsiz nikel
kaplanmasi

Dentritik bakir tozlarinin iretilmesi ig¢in, elektroliz
hiicresi igerisine anot olarak hurda bakir, katot olarak ise
paslanmaz celik plaka, aralarinda 5 cm aralik olacak sekilde
yerlestirilmistir. 2 litrelik elektroliz hiicresi igerisine bakir
iyonu kaynagi olarak 3 g/L CuSOas, elektriksel iletkenlik
kaybinin minimize edilmesi i¢in 80 ml/L H>SO4 ve ¢ozelti
tamamlayic1 olarak saf su eklenerek elektrolit ¢ozeltisi
olusturulmustur. Katot akim yogunlugu olarak 0.15
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Alcm?lik akim yogunlugu kullanilarak islem siiresi 2 saat
olarak uygulanmistir. 35-40 °C sicaklik sicakliginda
gergeklestirilen  elektroliz  islemi sirasinda, elektrolit
¢ozeltisinin 300 dev/dk hizinda manyetik karistirici-1siticida
karigtirilmas1 ve 1sitilmast saglanmistir. Dentritik bakir
tozlarinin iiretilmesinde kullanilan sistem sematik olarak
Sekil 1°de verilmistir.

not : Hurda bakir
Edaed anjeq ANuaq

Manyetik kanstirici-isitict

Sekil 1. Dentritik bakir tozlarinin elektroliz yontemi ile
tiretilmesi

Elektroliz iglemi sonrasinda paslanmaz ¢elik katot plaka
tizerinde biriken dentritik bakir tozlar1 bir laboratuvar
styirma  bicagi yardimiyla plaka iizerinden siyrilarak
almmustir. Alinan dentritik bakir tozlari etil alkol ile en az 3
defa yikanarak elektrolit ¢ozeltisinden gelebilecek kimyasal
kalintilardan armndirilmast saglanmistir. Yikanan dentritik
bakir tozlar1 vakumlu etiiv i¢erisinde 70 °C sicaklikta 1 saat
boyunca bekletilerek kurutulmus ve akimsiz nikel kaplama
islemleri gergeklestirilene kadar herhangi bir oksit
olusumunu engellemek adina vakumlu desikator igerisinde
saklanmustir.

Akimsiz nikel kaplama islemleri igin 150 ml hacimli
beherler kullanilmistir. Akimsiz kaplama ¢ozeltisi, 150
ml’lik beher icerisinde 30 g/L oraninda NiCl,.5H,O ve 80
ml/L oraninda N2Hs ve 100 ml saf su ile elde edilmistir.
Akimsiz nikel kaplama iglemleri igin, dncelikle NiCl,.5H,0
ve saf sudan olusan ¢6zelti 300 dev/dk karistirma hizinda
karigtirllarak  ¢ozelti sicakliginin  80-85 °C’ye gelmesi
beklenmistir. Cozelti sicakliginin ayarlanmasinin akabinde 5
g/L  oraninda dentritik bakir tozu ¢ozelti igerisine
eklenmistir. Daha sonra beklemeden, N2H damla damla bu
cozelti igerisine ilave edilmistir. Sonrasinda pH ayarlayici
olan NaOH c¢ozeltisi vakit gegmeden cozeltiye eklenerek
akimsiz nikel kaplama ¢ozeltisinin pH degerinin 8-10
araliginda olmasi saglanmigtir. Biitin bu islemler
tamamlandiktan sonra akimsiz nikel kaplama islem siiresi
isletilmistir.

Akimsiz nikel kaplama islemleri sematik olarak Sekil
2’de gosterilmistir. Dentritik bakir tozlar1 {izerinde elde
edilen kaplama tabakasina etkisini incelemek adina ayr1 ayr1
kaplama iglemleri 30 dk, 60 dk ve 90 dk olacak sekilde ayni
kaplama  parametreleri  kullanilarak  uygulanmustir.
Calismada yer alan ve elektroliz yontemi ile iiretilen
dentritik bakir tozlari, E-Cu; bu tozlarin 30 dk, 60 dk ve 90
dk boyunca akimsiz nikel kaplanmast ile elde edilen bakir-
nikel tozlari, sirasiyla; E-Cu-Ni-30; E-Cu-Ni-60 ve E-Cu-Ni-
90 olarak kodlanmigtir.

HO®EN

LIB|Z0} anjeq
IBLBUIP ydey Pyiu zisunyy

NiCl,.5H,0 + N,H,
NaOH+ Sa{ .2:
Iy a m
S % \gé!'ﬁ =~

LR LU TR |

LB}z

T=80-85°C V=300 rpm
pH=10-12

T=80-85°C V=300 rpm

Sekil 2. Dentritik bakir tozlarina akimsiz nikel kaplama
islemlerinin uygulanmast

2.3 Karakterizasyon islemleri

Calismada, hurda Dbakir plakalardan elektroliz
yontemiyle tiretilen dentritik bakir tozlarin ve daha sonra bu
tozlarmn akimsiz nikel kaplama islemleri ile kaplanmasi
sonucu elde edilen dentritik bakir-nikel tozlarin morfolojik
incelemeleri, kaplama tabakasi ve kesit incelemeleri SEM
(Carl Zeiss Evo10) ve EDS (Enerji dagilimli spektrometri,
Apextm Octane Elite) kullanilarak gergeklestirilirken, yine
bu tozlarin faz incelemeleri X-ray difraksiyon (XRD,
PANalytical X'Pert3 Pro) yontemi ile yiiriitiilmiigtiir. Diger
yandan, akimsiz nikel kaplanmamis ve kaplanmig dentritik
bakir tozlarmin toz boyut analizi ve yiizey alani analizi
MasterSizer (Malvern, €2000) ile yapilmistir. Son olarak,
calismada tiretilen biitiin tozlarin oksidasyon direngleri TGA
ile kontrol edilmistir. Bu analiz i¢in, 1sitma hiz1 20 °C/dk
olacak sekilde oda sicakligindan 800 °C’ye kadar isitma
gerceklestirilerek artan sicaklik altinda toz agirliklarinda
gerceklesen artisa gore analizler yapilmustir.

3 Bulgular ve tartisma

3.1 Toz morfolojisi

Elektroliz yontemi ile iiretilen E-Cu tozlarinin ve farkli
stirelerde akimsiz nikel kaplama islemi uygulanan E-Cu
tozlarmin morfolojik incelemeleri sonucu elde edilen SEM
goriintiileri ve EDS spektrum analiz sonuglar1 Sekil 3’te
sunulmustur. Elektroliz yontemi ile elde edilen dentritik E-
Cu tozlarmm mat kahverengimsi renge sahip goézenekli
parcaciklar halinde elde edildigi belirlenmistir. Sekil 3a’da
gorildigi gibi, bu c¢aligmada iretilen E-Cu tozlari, tipik
dentrit kollarindan olusan ve govde ilizerinde bakir
iyonlarinin birikmesi ile meydana gelen kalin sekonder
yapidan meydana gelmistir. Bu yap1 arastirmacilar
tarafindan daha 6nce incelenmis ve morfolojisi belirlenmistir
[17, 18]. Ayrica, elde edilen E-Cu tozlarmin biiyiitiilmiis
SEM goriintiisii  (Sekil 3a’) incelendiginde, pargacik
yiizeylerinin oldukga piiriizsiiz oldugu dikkat ¢ekmektedir.
Ek olarak, bu parcaciklarin EDS spektrum analizi
sonuglarina gore, oksit gibi siireksizliklerin bulunmadigi,
sadece bakir elementine ait pik gosterdigi belirlenmistir
(Sekil 3a’’). E-Cu tozlarma 30 dk boyunca akimsiz nikel
kaplama iglemi uygulanmasi sonucu elde edilen E-Cu-Ni-30
numunelerin morfolojisine ait SEM goriintiileri Sekil 3b’de
verilmistir. Bu  pargaciklarin  yakinlastirilmis  SEM
goriintiisiine gore, pargacik yiizeylerinin piiriizligiiniin E-Cu
parcaciklarininkine gore arttig1 agik¢a goriilmektedir (Sekil
3b’).
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10 pm ; 1ym 4

Sekil 3. Caligmada iiretilen pargaciklarin SEM goriintiileri ve EDS spektrum pikleri; E-Cu (a-a’-a’”), E-Cu-Ni-30 (b-

b’-b’*), E-Cu-Ni-60 (c-c’-c’*) ve E-Cu-Ni-90 (d-d’-d”")

Piirtizliliigi meydana getiren etkinin E-Cu parcaciklar
iizerinde indirgenen ve nano pargaciklarin olusturdugu nikel
tabakadan kaynaklandigi sdylenebilir. Bunun yaninda agik
gri renkteki nokta halinde meydana gelen nano pargaciklarin
akimsiz kaplama sonucu olusan nikel elementine ait oldugu
belirlenmistir. E-Cu-Ni-30 numunelerin EDS spektrum
analiz sonucunda yer alan nikel elementine ait pikler bu
durumu desteklemektedir (Sekil 3b*”). Sekil 3¢’de goriildigi
gibi akimsiz nikel kaplama isleminin 60 dk olmasi
durumunda morfolojik olarak herhangi bir degisiklik
goriilmemekle birlikte, dentritik morfoloji eldesi saglanmis
ancak biyiitiilmiis SEM goriintiisiine gére nikel nano
pargaciklarin miktarinin artt1g1 net bir sekilde goriilmiistiir.
Pargacik ylizeylerine bakildiginda, yiizey piiriizliiliigiin yine
nano nikel parcaciklarin indirgenerek meydana getirdigi
nikel tabakasina ek olarak yiizeylere tutunmus bosta kalan
nikel nano pargaciklar nedeniyle arttigi goriilmistiir (Sekil
3c¢’). Bu baglamda, E-Cu-Ni-60 numunelerden elde edilen
EDS spektrum piklerine gore, kaplama ¢ozeltisinden veya
havadan absorbe edilen oksit gibi siireksizlige ait bir pike

rastlanmayarak yalnizca bakir ve nikel elementine ait pikler
elde edilmistir (Sekil 3¢’’). Akimsiz nikel kaplama siiresinin
90 dk’ya c¢ikarilmasiyla elde edilen E-Cu-Ni-90
parcgaciklarimin SEM goriintiisii Sekil 3d’de gosterilmistir.
Tipik  dentritik  morfoloji  goriintiisii ~ korunurken
parcaciklarin yiizeylerinde biriken nikel nano pargaciklarin
miktarinda  biiyiikk oranda artis saptandigi  agikca
goriilmektedir  (Sekil 3d’). Parcacik yiizeylerinin
plriizliligiinii biiyiilk miktarda arttiran nano nikel pargacik
birikintilerinin mevcudiyeti tespit edilmistir. Buna gore,
akimsiz nikel kaplama siiresinin artmasi, yiizeylerde zorlukla
tutunan nano nikel parcaciklarin birikinti seklinde {iist iiste
bindigini gostermektedir. A¢ik gri renkte goriilen nano
parcaciklarin bir araya gelerek topaklanma olusturdugu
acikca gorlilmiistiir. Bu parcaciklarin  EDS  spektrum
analizine gore ise, diger nikel kapl pargaciklarda oldugu gibi
bakir elementi ve nikel kaplama tabakasindan gelen nikel
elementine ait pikler disinda herhangi bir pike
rastlanmamustir (Sekil 3d”’).
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3.2 Parcacitk boyutu ve yiizey alani

Sekil 4, E-Cu tozlarinin ve bu tozlara farkli siirelerde
uygulanan akimsiz nikel kaplama sonrast elde edilen
bimetalik tozlarm partikiil boyut dagilimi egrilerini
gostermektedir. Bu baglamda, elektroliz yontemiyle hurda
bakirdan iiretilen E-Cu tozlarinin ortalama boyutu (dso)
yaklasik 49.9 um olarak belirlenirken; 30, 60 ve 90 dk
boyunca akimsiz nikel kaplama uygulanan tozlarin ortalama
boyutlarinin yaklasik olarak, sirastyla 51.3 pm, 51.7 pm ve
52.1 pm oldugu tespit edilmistir. Akimsiz nikel kaplama
islemi ile E-Cu tozlar1 etrafinda kabuk seklinde olusturulan
nikel tabakasi sayesinde ortalama pargacik boyutunun arttig1
boyut dagilimi egrilerinin saga dogru kaymasindan
anlagilmaktadir. Ayrica, partikiil boyut dagilimi egrileri goz
Oniine alindiginda, E-Cu tozlarinin akimsiz nikel kaplanmis
tozlara gore daha dar araliga sahip oldugu gézlenmektedir.30
dk’lik akimsiz kaplama isleminden sonra ortalama boyutun
yaklastk 49.9 pm’den, yaklastk 51.3 pm’ye ¢ikmast
ortalama nikel kaplama tabakasi boyutunun yaklagik 0.7 pm
oldugunu ortaya koymaktadir. Yukarida verilen boyut
degerlerine gore kaplama siiresinin 60 ve 90 dk olmasi
durumunda ise, ile elde edilen nikel kabuk boyutunun
sirastyla yaklasik 0.9 pumve 1.15 pm oldugu anlagilmaktadir.
Bu durum, kaplama tabakasi kalinliginin kaplama stiresinin
artmasi ile dogru orantili olarak artmadigin1 gostermektedir.
Bu durum, akimsiz nikel kaplama islemleri sirasinda, E-Cu
tozlar1 iizerinde olusan bir nikel katman iizerinde, islem
stiresinin devam etmesi ile katmanlarmn {ist Uste birikerek
devam etmediginin gostergesidir. Buradan anlasilmaktadir
ki, E-Cu tozlar1 iizerinde akimsiz nikel kaplama islemi ile tek
bir katman olarak nikel tabakasi olusmaktadir. Bu tabakanin
olusmasindan sonra kaplama iglemi devam etse bile,
kaplanacak olan altligin temasinin kesilmesinden dolayi,
birikme islemi E-Cu tozlar1 iizerinde olmayip bosta kalan
nikel birikintileri olarak devam etmektedir. Sekil 4’te verilen
partikiill boyut dagilimi egrilerine bakildiginda, pik
noktasinin sol boliimii dikkat ¢ekmektedir.

13
12
11+
10+
9]
8
7
6

—M— E-Cu —@— E-Cu-Ni-30 —%— E-Cu-Ni-60 —®— E-Cu-Ni-90|

Hacim (%)

2] o,

0 :mgulﬂl'“ .
10 100
Partikiil boyut dagilimi (um)

Sekil 4. Calismada tiretilen tozlarim partikiil boyutu analiz
egrileri

E-Cu tozlarina ait egri yaklasik 10 um mertebesine kadar
bir toz biitiinliigli bulunmadigin1 ancak akimsiz nikel
kaplama uygulanan tozlarda bu boliimde bir toz biitiinligi
varhgimin oldugu goze c¢arpmaktadir. Ozellikle, akimsiz
nikel kaplama isleminin 90 dk’ya ¢ikmasi ile boyut dagilimu

egrisinin  yukart yonde harekete gectigi  acikca
goriilmektedir. Bu durum, akimsiz nikel kaplama siiresinin
artmast ile E-Cu tozlar1 iizerinde tutunamayan nikel
birikintilerinin bosta kalarak ortalama toz boyutu egrisinde
daha kiigiik boyutlu tozlarin varligi olarak algilanmistir.
Akimsiz nikel kaplama stiresinin arttirilmasi ile indirgenen
nikel parcaciklarinin birikintilere yol agarak bolgeye
kaplanmasi yerine bosta kaldigi Yim ve arkadaglarinin [19]
yaptiklari ¢alismada da bulunmustur.

E-Cu tozlan {izerine uygulanan akimsiz nikel kaplama
stiresinin artmast ile tozlarin 6zgiil yiizey alan1 degerlerinde
meydana gelen degisiklikler Sekil 5’te goriilmektedir.
Kaplama uygulanmayan E-Cu tozlarin 6zgil yilizey alam
degerinin yaklasik 0.135 m?g oldugu bulunmustur. 30 dk
akimsiz nikel kaplama islemi uygulanmasi ile elde edilen E-
Cu-Ni-30 tozlarm 6zgiil yiizey alam ise yaklasik 0.160 m?/g
olarak belirlenirken, akimsiz kaplama siiresinin artmasi ile
E-Cu-Ni-60 ve E-Cu-Ni-90 tozlar1 i¢in bu degerlerin
yaklasik; sirasiyla, 0.162 m?/g ve 0.165 m?/g oldugu tespit
edilmistir. Gorildiiga gibi, 6zgiil ylizey alan1 degeri akimsiz
nikel kaplama siiresinin 30 dk olmasi ile kaplamasiz E-Cu
tozlarina gore yaklasik %20 oraninda artig gosterdikten sonra
akimsiz nikel kaplama siiresi daha da artsa bile 6zgiil yiizey
alan1 degerlerinde biiyiik bir degisiklik gdzlenmemistir.
Ozgiil yiizey alan1 degerlerinin toz boyutuna gére degisiklik
gosterdigi bilinmektedir. Bu baglamda, ortalama toz
boyutunun artmast ile 0Ozgiil yiizey alami degerlerinin
azalacagi beklenmektedir. Ancak, bu calismadaki gibi,
akimsiz kaplama teknikleri ile tozlar {izerinde elde edilen
kabuk seklindeki katmanlar, pargacik indirgenmesi islemi ile
ve indirgenen her parcacigin (bu calismada nikel) ayr1 ayri,
st iiste ve/veya yan yana binmesi ile elde edilmektedir.
Indirgenen bu parcaciklarm her birinin ayr1 taneler seklinde
altlik tozlar {izerinde yer almasi daha fazla pargacik siniri
olusturmakta ve bu durum 6zgiil ylizey alan1 degerlerinde
artis meydana getirmektedir. Bu duruma benzer bir durum,
tozlarin akimsiz kaplama islemleri ile elde edildikten sonra
karakterize edilerek 0zgiil yiizey alami degerlendirmesi
yapilan Onceki ¢alismalarda da agikliga kavusturulmustur
[20]. Diger yandan, akimsiz nikel kaplama siiresinin artmasi
ile E-Cu tozlar1 {izerinde kabuk olusturma yerine
kaplanmadan bosta kalan mikron ve mikron alti nikel
pargaciklarin olusturdugu birikintiler nedeni ile de 06zgiil
ylizey alam degerlerinde artis meydana geldigi de
diigiintilmelidir.
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Sekil 5. Calismada iiretilen tozlarin partikiil boyutu analiz
egrileri
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3.3 Oksidasyon direnci

Sekil 6°da iiretilen elektroliti-dentritik bakir tozlarmin ve
bu tozlara farkli siirelerde uygulanan akimsiz nikel kaplama
sonrasi elde edilen dentritik bakir tozlariin TGA sonuglarini
gosteren agirlik degisimi-sicaklik egrileri verilmistir. Sekil
6a’dan goriildigi gibi, sicaklik artisi ile oksit olusumundan
kaynaklanan %agirlik artiginin ilk olarak basladigr ve
sicakligin 800 °C’ye ulasmasi ile elde edilen toplam %agirlik
degisim miktarinin en yiiksek oldugu numuneler E-Cu tozlar
olarak belirlenmistir. Diger yandan, meydana gelen sicaklik
artist ile oksitlenmeden kaynakli %agirlik artig1 en son E-Cu-
Ni-60 numunelerde baslamakla birlikte, test sonunda en
diisiik toplam %agirlik artist da yine bu numunelerde
gorlilmiistiir. Bu baglamda, E-Cu tozlar yaklagik 225 °C’de
oksit olusumu baglarken, artan siirelerde uygulanan akimsiz
nikel kaplama islemleri ile elde edilen E-Cu-Ni-30, E-Cu-
Ni-60 ve E-Cu-Ni-90 tozlarda bu sicaklik degerleri, sirasiyla
yaklagik 300 °C, 350 °C ve 400 °C olarak belirlenmistir.
Benzer olarak, E-Cu numunelerde analiz sonucu belirlenen
toplam %agirhik artis1 yaklasik %27 olarak hesaplanirken,
Cu-Ni-30, E-Cu-Ni-60 ve E-Cu-Ni-90 tozlar ig¢in bu
degerlerin, sirastyla %25, %24 ve %21 oldugu saptanmustir.
Ek olarak, E-Cu tozlarin 800 C’de bile oksitlenmeye devam
ederek %agirlik artiginin devam ettigi goriiliirken, akimsiz
nikel kapli Cu-Ni-30, E-Cu-Ni-60 ve E-Cu-Ni-90 tozlarda
gorillen %agirlik artist 800 °C  sicakliga ulasmadan
sabitlenmistir. Bu baglamda, %agirlik degisimi Cu-Ni-30 ve
E-Cu-Ni-60 tozlarda yaklagik 720 °C sicaklikta duragan hale
gelirken E-Cu-Ni-90 tozlarda bu sicaklik degeri yaklasik 700
°C olarak belirlenmistir.

Buna gore, %agirlik degisimi egrilerine gore, sicaklik
artisina gore E-Cu tozlarinda meydana gelen oksitlenmenin
akimsiz nikel kaplama tabakasi sayesinde azaldigi ve bu
kaplama tabakalarinin oksitlenmeye baglama sicakliklarinda
diistis sagladign acgikga gorillmiistiir. Ayrica, akimsiz
kaplama islem siiresinin artmasi ile elde edilen kaplama
tabakasinin, nikel oraninda artig saglayarak bakir tozlarmin
oksitlenmeye kars1 direncini arttirdigi belirlenmistir.

Sekil 6b, ¢alismada {iretilen biitiin tozlarda, sicakligin
arttirilmasi ile dakikada meydana gelen agirlik artis1 (mg)
egrilerini tarif etmektedir.

Egrilerden, hangi sicaklik degerinde dakikada ka¢ mg’lik
agirlik artisinin gerceklestigi anlasilmaktadir. Bu baglamda,
E-Cu tozlarmin dakikada gerceklesen oksitlenmeden
kaynakli agirlik artis1 genis sicaklik araliklarinda kendini
gostermektedir. Buna gore, bu tozlarda gerceklesen agirlik
artiglar1 250 °C-800 °C araliginda siirekli olarak devam
etmistir. Diger yandan, akimsiz nikel kapli tozlarda agirlik
artis1 yaklasik 550 °C sicaklikta pik noktasina ulastiktan
sonra agirlik artig1 giderek azalmaya baglamigtir. Daha sonra
ise agirhik artisi degerleri sabitlenme egilimine girmistir.
Buradan anlagilmaktadir ki, E-Cu tozlar1 oksitlenmeye 800
C boyunca siirekli olarak devam etmekte ve dakikada
meydana gelen agirlik artis1 miktar1 azalsa bile 0’dan yiiksek
olarak ortaya ¢ikmistir. Halbuki, Cu-Ni-30, E-Cu-Ni-60 ve
E-Cu-Ni-90 tozlarda oksitlenme test sonuna varilmadan
sonlanmakta ve oksitlenme durma noktasina gelmektedir.

Literatiir incelendiginde, bakir tozlar1 {izerine akimsiz
nikel kaplama islemi uygulanarak elde edilen bimetalik
tozlarin oksidasyon direnci ile ilgili bir c¢aligmaya
rastlanmamasina karsin, akimsiz nikel kaplama yodntemi
biitiinlesik malzeme yiizeyleri iizerine uygulanmigtir [21-
23]. Diger yandan, nikel metalinin oksitlenme egiliminin
bakir metaline goére daha yiiksek sicakliklarda bagladigt ve
kaplama kalinligina gore oksitlenmeden kaynaklanan agirlik
artigt degerinin 20 kata kadar azaltildigi bildirilmistir [24].
Ancak, biitiinlesik malzemelerin sundugu yiizey alan
biiyiikliigiiniin parcacik halindeki tozlarinkinden kat be kat
disik olacagi asikardir. Bu yiizden, akimsiz nikel
tabakasinin tozlar tizerinde elde edilmesi halinde, toz
halindeki pargaciklarin devasa yiizey alani olusturmasindan
dolay1 1stya maruz kalan alanin artigi, biitiinlesik
malzemelerde saglanan oksidasyon direnci artisina es deger
olamayacagi, daha diisik olacagi aciktir. Yiizey alani ile
iligkili ~ olarak  gergeklestirilen  oksidasyon direnci
caligmalarinda elde edilen sonuglar bu  durumu
desteklemektedir [25].
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Sekil. 6. Calismada iiretilen tozlarin TGA analiz sonuglari; sicakliga bagli olarak gerceklesen (a) % ve (b)

spesifik (mg/dk) agirlik degisimi egrileri
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4 Sonuglar

Bu caligmada, geri doniisiim ile metal tozu iiretim
yontemlerinden biri olan elektroliz yontemi ile elektrolitik
bakir tozlarinin tretimini takiben, elde edilen elektrolitik
bakir tozlar1 iizerine farkli islem siireleri uygulanarak
akimsiz nikel kaplama islemleri uygulanmistir. Elde edilen
sonuglara dayanarak;

-Dentritik morfolojiye sahip bakir parcaciklar bagariyla
tiretilerek farkl kaplama siirelerinde akimsiz nikel kaplama
islemleri uygulanmis ve dentritik bakir tozlar1 iizerinde nikel
kaplama tabakasi elde edilmistir.

-Elde edilen nikel kaplama tabakasi nano nikel
parcaciklarin indirgenmesi ile elde edilmis, artan kaplama
siirelerinde yiizeylere yalnizca tutunarak birikmis nano nikel
parcaciklarin varligi tespit edilmistir.

-Nano nikel pargaciklarin topaklanarak birikinti
olusturmasi ile yiizey piiriizliigiiniin artmasi sonucu kaplama
stiresinin artis1 ile 6zgiil yiizey alan1 degerleri dentritik bakir
tozlarina gore %20 artig gdstermistir.

-Akimsiz nikel kaplama tabakasi sayesinde nikel nano
pargaciklarin oksidasyon direncinin bakira gore yiiksek
olmasi sayesinde, oksidasyon ile meydana gelen kiitle artist
degerleri yaklasik %27°den %20’ye diistiriilmiistiir.

-Akimsiz nikel kaplama tabakasi, dentritik bakir
tozlarimin ortalama boyutunu yaklagik 1 pm mertebesinde
yiikseltmistir.

Cikar catismasi
Yazar ¢ikar catismasi olmadigin1 beyan etmektedir.
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