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Akimsiz Ni-B Kaplanmis Demir Esash Toz Metal Kompaktlarin Sertlik ve
Yapisal Ozelliklerine Isil Islemin Etkisi
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Oz

Demir esasli toz metal (TM) kompaktlar {izerine akimsiz kaplama yontemi ile kaplanan Ni-B
Makale Bilgisi alasiminin morfolojisi, yapist ve mikro sertligi incelendi. Kaplanmis numunelerin bir kismina

farkli sicakliklarda (300, 400 ve 500 °C) 1 saat siire ile izotermal 1sil islem uygulandi.
Basvuru: 23/10/2016 Kaplamalarim fazlar1 ve morfolojisi x-1s1m1 kirmim analizi (XRD) ve taramali elektron
Diizeltme: 07/03/2017 mikroskobu (SEM) ile incelendi. Faz doniisim davranist ve sicakliklar diferansiyel taramali
Kabul:  13/04/2017 kalorimetre (DSC) analizi ile belirlendi. Ni-B kaplamalar ve TM kompaktlarin mikrosertlikleri

Qness Q10 micro vickers test cihazi kullanilarak dl¢iildi. Sonuglar, Ni-B kaplamanin kaplanmis
halde amorfsu bir yapiya sahip oldugunu, fakat 1s1l islem sonucu kristal yapiya doniistiigiini
gosterdi. Nikel matriste nikel boriirlerin (Ni2B, NisB) ¢okeldigi ve bu ¢okeltilerin sertlik artigina

Anahtar Kelimeler neden oldugu tespit edildi. Maksimum sertlik 400 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ni-B kaplamada
Akimsiz kaplama elde edildi.

Ni-B kaplama

Isil slem The Influence of Heat-treatment on Hardness and Structural

Sertlik Characteristics of Electroless Ni-B Deposited Ferrous Powder
Toz Metaliirjisi Metal Compacts

Keywords Abstract

Electroless coating The Ni-B alloy deposited on ferrous powder metal compacts by electroless coating method and
Ni-B coating its morphology, structure and microhardness were investigated. Some of the coated specimens
Heat treatment were heat treated at different temperatures (300, 400 and 500 °C) as isothermal for 1 h. The phases
Hardness and morphology of coatings were examined by x-ray diffraction (XRD) and scanning electron

Powder Metallurgy microscope (SEM). Phase transformation behavior was studied by differential scanning

calorimetry (DSC). Microhardness of Ni-B coatings and PM compacts were evaluated using a
Qness Q10 micro Vickers tester. The results showed that, Ni-B coating had an amorphous
structure in the coated state but after heat treatment, it turned into a crystalline structure. It was
found that nickel borides (Ni2B, NisB) precipitated in the nickel matrix. It was determined that
precipitation has caused the increase of hardness. The maximum hardness was provided in the
heat treated Ni-B coating at 400 °C.

1. GIRiS INTRODUCTION)

Toz metaliirjisi baz1 kii¢lik yapisal parcalarin iiretimi igin tercih edilen ve hizla biiyliyen bir teknolojidir
[1]. TM pargalar ¢alisma sartlarinda yaygin olarak asinma, yuvarlanma ve kayma gibi etkilere maruz
kalmaktadirlar [2]. Bu sebeple, sertlik ve asinma direnci bu pargalar i¢in 6nemli mekanik 6zelliklerdendir
[3]. Demir esasli TM pargalarin asinma direncini arttirmak amaciyla matris yapinin sert partikiillerle
takviye edilmesi, alasimlama, 1s1l islem ve ¢esitli ylizey uygulamalari yaygin olarak kullanilmaktadir. TM
pargalarin ylizey sertligi ve asinma direncini arttirmak i¢in uygulanan diger bir yontem ise akimsiz kaplama
teknigidir [1,4,5].

Akimsiz kaplama; sulu bir ¢6zeltide indirgeyici madde ile metal tuzu arasindaki kimyasal reaksiyon sonucu
metal iyonlarinin altlik bir malzeme iizerine metal atomu halinde biriktirilmesi teknigidir [6]. Akimsiz Ni—
B kaplamalar yiiksek sertlik ve siiper aginma direncine sahiptir [7]. Akimsiz Ni-B kaplamalarin yapisi
kaplanmis halde genellikle amorfsu ve nanokristal fazlarin karigimindan olusur ve kaplamanin bor
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igeriginin artmasi ile amorfsu faz miktar1 da artar [8]. Ayrica, kaplamanin sertligi bor igerigine baglidir ve
kaplamadaki bor miktar1 arttikca sertlikte artar [9-11]. Isil islem ise kaplamanin sertlik ve yapisinda
dolayisiylada mekanik 6zellikleri tizerinde giiglii etkiye sahiptir [12]. Optimum 1s1l islem (genellikle 400
°C’de 1 saat) kaplamanin sertliginde 6nemli bir artis meydana getirmektedir ve 1200 HV 1gosertlik degerine
ulasildigi rapor edilmektedir [10].

Yapilan calismada, akimsiz Ni-B kaplama ve kaplamanin kristalizasyon 6zelliklerinden faydalanilarak
demir esasli TM parcalarin yiizey sertliginin iylestirilmesi amac¢lanmaktadir. Bu amagla, akimsiz Ni-B
kaplanmig ve farkli sicakliklarda 1 saat siireyle izotermal 1si1l islem uygulanmis toz metal kompaktlara
cesitli test ve analizler uygulanarak 1s1l islemlerin kaplamanin yapis1 ve sertlik 6zellikleri tizerindeki etkileri
incelendi.

2. MATERYAL VE METOT (MATERIAL AND METHOD)

TM kompaktlarin hazirlanmasi amaciyla yiiksek safliktaki (< %0.01 C, kalan Fe) atomize demir tozuna
(ASC 100.29, Hoganis, Sweden) agirlikga % 0,5 oraninda grafit (p = 2 g/cm®, Alfa Aesar) ilave edildi.
Tozlar homojen bir karisim elde etmek amaciyla ii¢ eksenli karigtiricida (Turbula T2F) 60 dakika siireyle
karistirildi. Bu karisim tozlar, tek eksenli presleme ile 800 MPa basing altinda, ¥12x12 mm boyutlarinda
preslenerek ham kompaktlar elde edildi. Ham kompaktlar atmosfer kontrollii firin kullanilarak yiiksek
saflikta argon atmosferi altinda 1120 °C’de 45 dakika siireyle sinterlendi. Sinterlenmis kompaktlarin
yogunluk degerleri yiiksek hassasiyetli (+£0,0001 g) terazi (Precisa XB220 A) ve yogunluk kiti kullanilarak
belirlendi. TM kompaktlarm dlgiilen (ppeneyser) V€ t€ONK (pteorik) yogunluk degerlerine bagli, ortalama
gozenek miktarlar1 Es. 1’e gore hesaplandi.

% Gozenek = (1 _ M) x100 21

PTeorik

Kaplama iglemlerinden 6nce, TM kompaktlar sirasiyla 800, 1000 ve 1200 mesh zimpara kagitlari ile polisaj
yapildiktan sonra 2 dakika siireyle alkol igerisinde ultrasonik yag alma islemine tabi tutuldu. Alkol
icerisinde yaglardan arindirilan kompaktlar 60 °C sicakliktaki alkali ¢ozeltiyle (50 g/l NaOH ve 10 g/l
NasPO.) 1 dakika siireyle yikandi. Alkali temizleme isleminden sonra saf su ile yikanan kompaktlar oda
sicakligindaki asit ¢ozeltisine daldirildi. TM kompaktlarin piiriizlii yiizeylerini daha diizgiin hale getirmek
ve Ni-B kaplama ile kompakt arasindaki bag kuvvetini arttirmak amaciyla, Ni-B kaplama isleminden 6nce
10 dakika siireyle diisiik fosforlu Ni-P kaplama islemi uygulandi. Ni-P ¢ozeltisinden ¢ikartilan numuneler
saf su ile yikandiktan sonra dogrudan Ni-B kaplama ¢ozeltisine daldirilarak 90 dakika siireyle kaplama
islemine tabi tutuldu. Ni-P ve Ni-B kaplama banyolarmin kimyasal kompozisyonlar1 ve c¢alisma
parametreleri sirastyla Tablo 1 ve Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 1. Ni-P kaplama banyosu ve ¢alisma parametreleri

NiClz-6H20 35 g/l
NaH.PO; - H,O 10 g/l
NasCsHs07:2H,0 65 g/l
NH.CI 50 g/l
NH4,OH pH icin
pH 9
Sicaklik 82 °C
Zaman 10 min.

Tablo 2. Ni-B kaplama banyosu ve ¢alisma parametreleri

NiCl,-6H20 30 g/l
C2HsN2 90 g/l
NaOH 90 g/l
NaBH. 1.2 9/l
TIZSO4 14 mg/l
pH 14
Sicaklik 95 °C
Zaman 90 min.
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Kaplama islemlerinden sonra, 1s1l islemin kaplamanin yapisi ve sertligi {izerindeki etkilerini tespit etmek
amaciyla kaplanmig numunelerin bir kismina 300, 400 ve 500 °C’de 1 saat siireyle izotermal 1s1l iglem
uygulandi.

Kaplamalarin yapisi, morfolojisi ve kimyasal kompozisyonlar1 taramali elektron mikroskobu (SEM), (Carl
Zeiss ULTRA FESEM) ile analiz edildi. Kaplamanin kristallesme sicakligi diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC), (TA Instruments TG/DTA Q600) analizi ile belirlendi. DSC analizi Ar atmosferi
altinda, 40-520 °C sicaklik araliginda ve 10 °C/min 1sitma hizinda gergeklestirilmistir. Kaplanmis ve 1s1l
islem uygunmis kaplamalarin faz ve bu fazlara ait kristal kafes yapilar1 X-1g51m1 kirinim analizi (XRD),
(Rigaku Ultra IV XRD) Cu Ka radyasyonu uygulanarak tespit edildi. Kaplamalarin sertlikleri Qness Q10
Micro Vickers Tester mikrosertlik cihazi ile kaplama kesitlerine 10 s siireyle 100 gf yiik uygulanarak
olgtldii.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND DISCUSSION)

Agirlikga %0,5 grafit ilave edilerek tiretilen TM kompaktlarin kimyasal kompozisyonu Tablo 3’te
verilmistir. Elde edilen kompaktlarin kimyasal bilesimi baslangic tozlarma oldukca yakin
degerlerde elde edilmistir. Bu sonug, iiretim siireclerinin basarili bir sekilde gergeklestirildiginin
ve bu siireclerden kompaktlarin kimyasal yapisinin olumsuz yonde etkilenmediginin bir kaniti
olarak degerlendirilebilir. Sekil 1’de TM kompaktlarin optik mikroskopla elde edilmis mikro
yapisi goriilmektedir. Sekil 1’de de goriildiigli gibi TM kompaktlar oldukc¢a kii¢iik boyutlu ve
homojen sekilde dagilmis gozenekli bir yapiya sahiptir. Kompaktlarin hesaplanan teorik
yogunlugu yaklasik 7,77 g/cm® iken, yogunluk dlciimleri gercek yogunlugun yaklasik 7,34 g/cm?
oldugunu gostermistir. Bu sonug, kompaktlarin ortalama %35,5 oraninda gozenek ihtiva ettigini
gostermektedir.

Tablo 3. TM kompaktlarin kimyasal kompozisyonu
Elementler (wt.%)

C Si Mn Cr Ni Cu Al P S Fe

0,63 0,21 0,10 0,05 0,03 0,08 0,16 <0,001 0,03 Bal.

N

Sekil 1. TM kompaktin optik goriintiisti

Ni-B kaplanmig numunelerin yiizey ve kesit SEM goriintiileri Sekil 2°de goriilmektedir. Sekil 2-b’de verilen
kaplama kesitinden de anlagilacag iizere Ni-B kaplama siitun seklinde biiyiime 6zelligi gostermektedir.
Siitun seklindeki bolgeler, kimyasal indirgenme esnasinda atomsal birikmenin daha hizli oldugu bolgeler
olarak degerlendirilebilir. Atomsal birikmenin homojen sekilde meydana gelmemesinden dolay1 da oldukga
puriizlii ve birgok arastirmaci tarafindan ifade edilen karnabahar benzeri [13-17] bir yiizey gortniimii
sergilemektedir (Sekil 2-a). Ni-B kaplamalarin bu siitun seklindeki yapist asinma kosullarinda temas yiizey
alanin1 kii¢liltmekle birlikte piiriizlii yiizeydeki bosluklara yerlesecek yaglayicilar siirtiinme katsayisini da
diistirmektedir [10]. Ni-B kaplama ile TM kompakt arasinda yer alan Ni-P kaplama ise olduk¢a uyumlu ve
iniform kaplama kalinhigma sahip bir ara yiizey meydana getirmistir. Kaplama kalinliklan
degerlendirildiginde 10 dakikalik kaplama islemi sonucunda Ni-P kaplamada yaklasik 0,43 pm, Ni-B
kaplamada ise 90 dakikalik kaplama islemi sonucunda tiniform olmamakla beraber yaklagik 20 pm kaplama
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kalinligi elde edilmistir. Ancak Ni-B kaplamada siitun seklindeki bolgelerde 27 um kaplama kalinligina
sahip bolgelerin mevcudiyeti de tespit edilmistir.

10 pm

Sekil 2. Ni-B kaplanmis TM kompaktlarin yiizey ve kesit morfolojisi

Isil islem uygulanmis (500 °C) ve uygulanmamis numune yiizey mofolojilerine ait SEM goriintiileri Sekil
3’te verilmistir. Uygulanan 1s1l islemler kaplama morolojinde 6nemli bir degisiklige neden olmazken
ozellikle 500 °C’de 1s1l islem uygulanmis numune yiizeylerinde (Sekil 3-b) oksit film olusumlari tespit
edilmisgtir.

Ni-B/Ni-P/TM Kkesitinin ¢izgisel EDX analizi Sekil 4’te verilmistir. EDX sonuglarina gore Ni-P kaplama
agirlikga % 4,8 P ve % 95,2 Ni igerirken, Ni-B kaplama agirlik¢a % 5,7 B ve % 94,3 Ni i¢germektedir. EDX
sonuglar ayrica Ni-B kaplamanin kimyasal kompozisyonunun kaplama kesiti boyunca homojen bir dagilim
gostermedigini de ortaya koymaktadir. Kimyasal kompozisyondaki bu farkliliklar, kaplama ¢6zeltisinin
tazeligini zamanla kaybetmesi ve ¢alisma parametrelerinde ki (sicaklik, pH vb.) degisikliklerden ileri
gelmektedir [18].
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Sekil 3. Ni-B kaplamanin (a) kaplanmus ve (b) 500 °C’de 1sil islem uygulanmus haldeki yiizey morfolojisi
ve EDX analizi
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Sekil 4. Ni-B/Ni-P/TM kompakt ara yiizeyinin (a) SEM goriintiisii ve (b) EDX analizi

Sekil 5’te Ni-B kaplamanin 10 °C/min 1sitma hizinda ki DSC termal analiz egrisi goriilmektedir. Ni-B
kaplamanin DSC egrisi, biri 298 °C’de digeri 418 °C’de olmak iizere iki ekzotermik pike sahiptir. Birinci
ekzotermik pik Ni ve NisB fazlarmm [11,16], ikinci ekzotermik pik ise Ni:B fazinin olusumunu
gostermektedir [12,16,19-22]. Literatiir caligmalar1 ekzotermik pik sayisinin kaplamanin bor igerigine bagl
olarak degistigini gostermektedir. Agirlik¢a %5’ten daha fazla bor igeren kaplamalarda, yaklasik 300 °C’de
Ni ve NizB olusumlarinin yani sira, 400 °C’nin tizerinde Ni;B faz olusumu meydana gelmektedir [15, 18].
Bu nedenle, DSC analiz sonucu kaplamanin % 5’ten daha fazla bor igerdiginin bir kaniti olarak
degerlendirilebilir. Sicakliga bagl faz olusumlar1 XRD analiz sonuglarinda da goriilebilir (Sekil 6).

1
0 3
298,04.5C 418,67 °C

g 1
g
£
g 2

34

Exo up
-4 T T T T T T T T T T v
0 100 200 300 400 500 600
Sicaklik (°C)

Sekil 5. Ni-B kaplamarmin DSC egrisi
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Sekil 6. Ni-B kaplamalarin XRD kirinim desenleri

Sekil 6’da kaplanmis ve 1s1l islem uygulanmis kosullardaki Ni-B kaplamanin XRD kirmmim desenleri
karsilastirilmaktadir. Sekil 6’da goriildiigii gibi, kaplanmis haldeki Ni-B kaplamanin XRD kirmim
analizinde amorfsu maddelerde elde edilen 35° ile 55° genis ve basik bir pik elde edilmistir. Ayrica genis
pik iizerinde yaklasik 45°’de kristalin nikele ait kiigiik bir pikin varlig1 da dikkat ¢ekmektedir. Buda Ni-B
kaplamanin kaplanmis halde amorfsu ve kristal fazlarin karigimindan olustugunu gostermektedir. Amorfsu
Ni-B kaplama 300 °C’de 1s1l islem uygulandiktan sonra yiizey-merkezli-kiibik Ni ve ortorombik kristal
kafes yapisina sahip NizB fazlar1 halinde kristalize olmaktadir. 400 °C’de uygulanan 1s1l iglem Ni ve NizB
yansimalarinin daha keskin hale gelmesine ve tetragonal Ni»B fazinin olusumuna neden olmaktadir. 500
°C’de ki 1s1l islemden sonra, Ni, NisB ve Ni,B yansimalar1 daha keskin hale gelmekte ve ¢ok iyi bilinen
kirimim piklerine doniismektedir. Sekil 6 ayrica, kaplamadaki amorfsu fazin 1s1l islem sicakliginin artmasina
bagli olarak azaldigini ve 500 °C’de tamamen kristalize oldugunu da gostermektedir.

Vickers sertlik testleri, TM kompaktlarin ve Ni-B kaplamanin ortalama sertlik degerlerinin sirasiyla 112 ve
668 HV 100, oldugunu ortaya koymaktadir (Sekil 7). Biitiin 1s1l islem sicaklik degerlerinde TM kompaktlarin
sertliginde kayda deger bir degisim gézlenmemistir. Ni-B film kaplanmis halde yumusak yiizey-merkezli-
kiibik Ni fazinda borun bir nano yapilt asir1 doymus kat1 ¢ozeltisi iken 300 °C’de intermetalik NisB fazinin
olusumu nedeniyle sertlik artmaktadir. Ni-B kaplamanin sertligi 400 °C uygulanan 1s1l iglem sonucu en
yiiksek degerine (1143 HV100) ulagsmaktadir. 400 °C’de sertlikte meydana gelen bu artisa intermetalik NizB
ve Niz;B fazlarinin olusumu sonucu meydana gelen ¢okelme sertlesmesi neden olmaktadir. 500 °C’de
uygulanan 1s1l iglem kaplamadaki mikro gerilmelerin azalmasina ve tane bilylimesine neden oldugundan
kaplamanin sertligi azalmaktadir [4]. Fakat meydana gelen tane biiyiimesi sinirli bir sekilde meydana
gelmekte ve tane boyutu nanokristal seviyesinde kalmaktadir [10]. Buda sertligin asir1 diigmesini
engellemektedir. Literatiir caligmalarinda kaplanmis halde Ni-B kaplamalarin sertliginin 500-1170 HV 100
arasinda degistigi rapor edilmektedir. Kaplamalarin sertlikleri kompozisyon, 1sil iglem kosullari, sertlik

6l¢iim metodu ve altlik malzeme gibi degiskenlere bagli olarak genis bir aralikta degistiginden, bu degerleri
karsilagtirmak oldukg¢a zor goriinmektedir [10].
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Sekil 7. Mikrosertligin 151l islem sicakligina bagh degisimi
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4. SONUC (CONCLUSION)

Bu caligmada, demir esasli TM kompaktlar {izerine kaplanmis Ni-B kaplamanin sertlik ve yapisal
ozelliklerine sicakligin etkisi incelendi. Elde edilen sonuglar asagida maddeler halinde verilmistir.

Ni-P ve Ni-B alasim kaplamalar akimsiz kaplama teknigi ile basarili bir sekilde demir esasli TM
kompaktlar iizerine kaplanmaktadir.

Ni-B kaplama siitun seklinde bir biiylime gosterirken, karnabahara benzer bir yiizey morfolojisine
sahiptir.

Ni-B kaplamalar kaplanmis halde amorfsu ve kristalin fazlarin karisiminda bir yapiya sahiptir.

Amorfsu Ni-B kaplama 1s1l islem sonras1 yiizey-merkezli-kiibik Ni, ortorombik NisB ve tetragonal Ni.B
seklinde kristalize olmaktadir.

Ni-B kaplamalarin sertligi 400 °C’de uygulanan 1 saatlik izotermal 1s1l islem sonrasi maksimum
degerine ulagmaktadir (1143 HV1qo).

Isil iglemler sonras1 nikel matris yapida nikel boriir fazlarin ¢okelmesi sertlikte artisa neden olmaktadir.

500 °C’de uygulanan 1s1l igslem kaplamada tane biiylimesine ve mikro gerilmelerin azalmasina neden
oldugundan sertligin diismesine neden olmaktadir.
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