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Ni, Ni-B ve Ni-B/hBN kaplamalarin elektrodepolanmasinda banyo bilesenlerinin
kaplama ozelliklerine etkisinin incelenmesi

Ersin Unal™!, ismail Hakki Karahan®
0z

Bu calismada, saf nikel, Ni-B alasim ve Ni-B/hBN kompozit kaplamalar elektrodepolama yoluyla
tiretilmistir. Bu kaplamalar1 elde etmek i¢in banyoya eklenen bilesenlerin miktarlar1 sabit tutulmus ve her
birinin ayr1 ayr1 kaplama iizerine etkileri arastirilmistir. Uretilen kaplamalarin kristal yapilart XRD ile,
ylizey morfolojileri ve kimyasal icerik analizleri SEM ve EDS ile, elektrokimyasal davraniglari ise
doniistimlii voltametri (CV) ile incelenmistir. Ayrica kaplamalarin korozyon dayanimlar1 % 3.5 NaCl iceren
¢oOzelti igerisinde agik devre potansiyeli ve Tafel ekstrapolasyon metotlariyla belirlenmistir. Elde edilen
sonuclara gore ince taneli, diizgilin ylizeyli ve kompakt kaplamalar {iretilmistir. Banyoya eklenen bilesenler
kristal yapiy1, korozyon dayanimini ve diger 6zellikleri ciddi derecede etkilemektedir.

Anahtar Kelimeler: Elektrodepolama, Kompozit kaplamalar, Korozyon

Investigation of effect of the bath components on coating properties in
electrodeposition of Ni, Ni-B and Ni-B/hBN coatings

ABSTRACT

In this study, pure nickel, Ni-B alloy and Ni-B/hBN composite coatings were produced by
electrodeposition. To obtain these coatings, the amounts of the components added to the bath were kept
constant and the effects of bath components on the coatings were investigated separately. Electrochemical
behaviors, crystal structures, surface morphologies and chemical composition of films analysed with cyclic
coltametry (CV), XRD, SEM and EDS, respectively. Additionally corrosion resistance of the coatings was
evaluated by open circuit potential and Tafel extrapolation methods in %3,5 w.t. NaCl solution. The results
obtained in this study indicate that smooth, compact and fine grained coatings were produced. The
components added to the electrolyte were affect crystal structure, corrosion resistance and other properties
seriously.
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1. GIRIS (INTRODUCTION)

Yiizey bitirme islemleri birgok degisik endiistri
alaninda malzemelerin sertlik, triboloji, korozyon
ve asmma direnci gibi yiizey 0Ozelliklerini
gelistirmek i¢in kullanilmaktadir [1]. Yiizey
bitirme islemleri i¢in ¢ok c¢esitli yOntemler
bulunmaktadir. Bu yOntemlerden en dikkat
cekenlerden bir tanesi de elektrokimyasal kaplama
teknigidir. Elektro-kaplama elektrik akimiyla bir
yiizey iizerine genellikle metal ya da alagimlarin,
yogun, liniform ve yapiskan bir sekilde kaplandig:
bir elektro-depolama prosesidir [2]. Elektro-
kaplama yiizey bitirme ve mikrofabrikasyon igin
genis bir sekilde kullanilmaktadir. Bununla
birlikte, bilim ve teknolojideki gelismeler kaplama
performansinin daha iist seviyelere c¢ikarilmasi
gereksinimini ortaya c¢ikarmistir ve kompozit
kaplamalarin miikemmel fiziksel ve mekanik
Ozelliklerinden dolayi, es-depolama teknigi
kaplamalarin performanslarinin gelistirilmesi icin
en etkili yollardan biri olarak goz oniine alinabilir
[3]. Seramik/metal kompozitlerinin gelistirme
caligmalar1 iistiin mekanik ve ¢ok fonksiyonlu
ozelliklerinden dolayr ¢ok fazla  dikkat
cekmektedir. Kompozit elektrokaplama bir
kaplama banyosunda metal veya alagimlarla
birlikte metalik ya da metalik olmayan bilesiklerin
¢oziinmeyen  parcaciklarinin  esdepolanmast
metodudur. Bu  kaplamalarda ikinci faz
parcaciklarin  takviyesiyle korozyon direnci,
triboloji, sertlik ve asinma direnci gibi 6zelliklerde
gelisme saglanmaktadir. Kaplama boylece hem
metal veya alasimin hem de disperse edilmis
pargaciklarin 6zelliklerine sahip olmaktadir ve
elektrodepolama yoluyla elde edilen metal matrisli
kompozit olarak kabul edilmektedir [4]. Elektro-
esdepolama metodu, hizli olmasi, diisiik maliyeti,
kolay tiretilebilirligi, daha kompakt yapilar elde
edilmesi, yiiksek safligi, iiretim parametrelerinin
genis bir aralikta kontrol edilebilmesi, 1s1l igleme
gerek olmamasi, tekrar {retilebilmesi gibi
ozelliklerinden dolayr kompozit kaplamalari
tiretmek i¢in tercih edilen bir metottur [5].

Ni-B kaplamalar yiiksek sertlik, yiiksek
asinma direnci (sert krom kaplamalardan daha iyi)
ve 1yl anti korozyon 6zelliklerine sahiptir. Ayrica,
Ni-B kaplamalar maliyet etkinligi, kalinlik
tiniformlugu, kayganlik, iyi tokluk, miikkemmel
lehimlenebilirlik, iyi elektriksel ozellikler,
antibakteriyel 0Ozellikler, olaganiistii elektro-
manyetik Ozellikler, diisiik porozite ve yliksek
yapigsma gibi ozelliklerle de bilinmektedir. Ni-B

kaplamalar otomotiv, uzay, niikleer, petrokimya,
bilgisayar, elektronik, plastik, optik, tekstil, kagit,
gida ve matbaa endiistrilerinde kullanilmaktadir
[6]. Ni-B alagim kaplamalarla ilgili literatiirde
smnirli  sayida ¢alisma bulunmaktadir [7-9].
Hegzagonal bor nitriir (hBN) seramik pargaciklari
kompozit kaplamalar elde etmek i¢in takviye fazi
olarak kullanilabilen bir malzemedir. hBN yiiksek
termal iletkenlik, diisiik termal genlesme, iyi
termal sok direnci, yiiksek elektriksel direng,
disiik dielektrik sabiti, zehirli olmayan, kolay
islenebilir, asindiric1 olmayan, kaygan, kimyasal
olarak inert, anti-korozyon ve pek c¢ok metal
tarafindan 1slatilamama gibi 6zelliklere sahip bir
inorganik malzemedir [10]. Literatiirde hBN'in
takviye fazi olarak kullanildig1 elektrodepolanmig
kaplama caligmalarindan bazilarina Ni-W/hBN
[11], Ni-Fe/hBN [12], Co-hBN [13-15], Ni-hBN
[16,17], Ni-hBN-B4C [18,19] 06rnek olarak
verilebilir. Ayrica Ni-B alasim kaplamalarin ana
yap1 (matris) malzemesi olarak kullanimiyla ilgili
calismalarda yapilmistir. Bu ¢aligmalarda bazilart
Al>03 [20], SiC [21], TiO2 [22], ZrO2 [23], Si3N4
[24], elmas [1] ve CeO: [25], parcaciklan ile
takviye edilmis kompozit kaplamalardir.

Bu c¢alismada, Ni, Ni-B alasim ve Ni-B/hBN
kompozit kaplamalar elektrokimyasal kaplama
metodu ile dretilmistir. Banyoya eklenen
bilesenlerin miktarlar1 sabit tutulmus ve elde
edilen kaplamalarin 6zellikleri {izerine olan
etkileri ayr1 ayr1 incelenmistir.

2. DENEYSEL (EXPERIMENTAL)

Ni kaplama, Ni-B alasim kaplama ve Ni-B/hBN
kompozit kaplamalar St-37 c¢elik altlik {izerine,
Watts tipi nikel banyosunda elektro-kimyasal
kaplama metodu ile depolanmistir. Biitiin
elektrokimyasal deneyler Parstat 2273A model
elektrokimyasal analiz cihaziyla ger¢eklestirilmis
ve geleneksel ii¢ elektrotlu sistem kullanilmustir.
Anot olarak platin tel, katot olarak ise 4 cm?® alana
sahip St-37 ¢elik plaka kullanilmistir. Referans
elektrot olarak ise doygun kalomel elektrot (SCE)
kullanilmistir. Anot ve katot kaplama banyosu
icinde paralel olarak yerlestirilmistir. Depolama
islemi  yapilmadan o6nce ¢elik  altliklar,
yiizeyindeki yag ve kir tabakalarinin temizlenmesi
amaciyla 6nce 600, 1200 ve 2400 zimpara kagidi
ile  asamali  bicimde  mekanik  olarak
zimparalanmigtir. Zimparalama igleminden sonra
altlk Once aseton ile temizlenip saf su ile
durulanmis ve daha sonra alkalin ¢ozeltisi ile
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tekrar temizlenmis ve saf su ile tekrar
durulanmistir. Daha sonra %20 HCI] asit
cozeltisinde 1-2 dakika daglanmis ve sonra saf su
ile durulanmis ve depolama islemine hazir hale
getirilmistir. Banyo bilesenleri ve depolama
sartlar1 Tablo 1'de verilmistir. Banyoda nikel siilfat
(NiS0O4.6H>0) ve nikel klorit kloriir (NiCl>.6H>O)
nikel kaynagi olarak, trimetilamin boran
kompleksi (TMAB) bor kaynagi olarak, hBN
takviye elemani olarak ve sakkarin ile SDS
(sodyum dodesil siilfat) ise surfaktant olarak
kullanilmistir. SDS ve sakkarin gibi katkilar saf
nikel kaplama ve Ni-B alagim kaplama iiretiminde
banyoya eklenmemistir, sadece kompozit kaplama
tiretilirken hBN pargaciklarinin elektrolit iginde
stispanse edilebilmesi ve topaklanmalar1 6nlemek
icin kullanilmistir. Ayrica hBN eklenmis banyo
depolama yapilmadan hemen 6nce homojen bir
karistm elde etmek ve olast topaklanmalar
Onleyerek parcacik tane boyutunu azaltmak
amaciyla 30 dk ultrasonik olarak c¢alkalanmistir.
hBN parcaciklarinin ortalama toz boyutu 1
um'dur. Kaplama depolanma stiresi 60 dk olarak
ayarlanmigtir ve depolama boyunca sicaklik

43+1°C'de  tutulmustur.  Ayrica  depolama
esnasinda banyo manyetik karigtirici  ile
karistirilmastir.

Tablo 1. Banyo bilesenleri ve operasyon parametreleri (Bath
components and operation parameters)

Kimyasallar/Parametreler

NiSO4.6H,O (Nikel siilfat) 240 g/l
NiCl,. 6H>O (Nikel klorit) 45 g/l
H3;BO; (Borik asit) 30 g/l
Trimetilamin boran kompleks (TMAB) 3¢/l
hBN tozu 10 g/l
Sodyum dodesil siilfat (SDS) 0.5 g/l
Sakarin 2 g/l
Akim yogunlugu 50 mA/cm?
pH 4
Sicaklik 43 £1 °C
Siire 60 dk
Banyo karistirma hizi 200-600 rpm
Depolama 6ncesi ultrasonik karigtirma 30 dk

Sirasiyla once NiSO4.6H,O ve NiCh.6H,O
kullanilarak saf nikel kaplama iiretilmis, daha
sonra banyoya trimetilamin boran kompleks
(TMAB) eklenerek Ni-B alasim kaplama iiretilmis
ve en son olarak ta banyoya hBN parcaciklari ilave
edilerek Ni-B/hBN kompozit kaplama tiretilmistir.

Bunun yaninda Ni-B/hBN kaplama banyosuna
eklenen sodyum dodesil siilfat ve sakarin gibi
katkilar ile depolama oncesi ultrasonik karistirma
isleminin etkileri de irdelenmistir. Banyonun pH
degeri HCl ve NaOH kullanilarak 4 olarak
ayarlanmistir. Biitiin depolama islemlerinde akim
yogunlugu degeri sabit tutulmus ve 50 mA/cm?
olarak uygulanmistir. Deneylerde kullanilan biitiin
kimyasallar yiiksek safliktadir ve hazirlanan
cozeltilerde saf su kullanilmistir. Depolama
sonrasinda lretilen filmler saf su ile yikanmis ve
oda sicakliginda kurutulmustur.

Depolama banyosuna eklenen her bir bilesenin
etkileri aragtirildigi i¢in kolaylik olmasi agisindan
her numuneye ayr1 bir isim verilmistir. Bu isimler
Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. Banyo bilesenlerine gbre numune isimleri (Sample
names according to bath components)

Banyo bilesenleri Numune ismi

NiSO4 + NiCl; (saf nikel kaplama) Al
NiSO4 + NiCl, + TMAB (Ni-B alagim A2
kaplama)

NiSO4 + NiCl, + TMAB + hBN (Ni- A3
B/hBN kompozit kaplama)

NiSO4 + NiCl, + TMAB + hBN + SDS A4
ve Sakarin (Ni-B/hBN  kompozit

kaplama)

NiSO4 + NiCl2 + TMAB + hBN + SDS A5

ve Sakarin (Ni-B/hBN  kompozit
kaplama, ultrasonik karistirtlmis banyo)

Uretilen kompozit filmlerin elektrokimyasal
davraniglar1 doniistimlii voltametri teknigi (CV) ile
degerlendirilmistir. CV deneyleri yeni hazirlanmig
elektrolitte yapilmis ve tarama hizi 10 mV/s
se¢ilmistir. Tarama 1.5 V ile -1.5 V araliginda
gerceklestirilmistir. Potansiyel degerleri SCE
referans elektrota karsi Olclilmiistiir. Elde edilen
numunelerin yiizey morfolojileri SEM (ZEISS,
SUPRA-55) ile incelenmis ve filmlerin kimyasal
igerikleri enerji dispersiv X-ray spektrometre
(EDS) ile belirlenmistir. Kaplamalarin
kristalografik yapisal analizi Rigaku marka X-ray
difraktometre kullanilarak yapilmistir. XRD cihaz1

CuKo radyasyonuyla (A=1.5418A) 30kV
potansiyel ve 30mA akim degerlerinde
caligmaktadir.

Numunelerin ortalama kristal tane biiyiikligi (D)
XRD desenlerinden elde edilen FWHM
degerlerinden (B) Debye-Scherrer denklemi [26]
kullanilarak hesaplanmaistir.

0.941

D = (1)

o Bcos6O
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A X-ray 151n1nin dalgaboyu, 6 degerlendirilen pikin
Bragg yansima agisi, B ise FWHM radyan
cinsinden degeridir.

Uretilen kaplamalarin korozyon performanslar
Olciiliirken agik devre potansiyeli Olglimii ve
potansiyodinamik polarizasyon egrisi yontemleri
kullanilmistir. Her iki testte 9%3,5'luk NaCl
¢Ozeltisinde gergeklestirilmistir. Tafel
ekstrapolasyon  yontemi  korozyon  akim
yogunlugunu, korozyon potansiyelini ve korozyon
oranini (rate) belirlemek i¢in kullanilmistir ve acik
devre potansiyelinin (OCP) £250 mV civarinda ve
0.166mV/s tarama hizinda elde edilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1. Depolama Banyolarimin Elektrokimyasal
Davranislar: (Electrochemical Behaviaor of

Deposition Baths)
Depolama banyosuna eklenen bilesenlerin
elektrokimyasal  etkilerini  incelemek i¢in
dontigimlii ~ voltametri  (CV)  c¢alismalart

yapilmigtir. Sekil 1’de tiim numunelerin CV
grafikleri bir arada verilmistir. Katodik tarama
yonii incelendiginde -0.7V civarlarina kadar
herhangi bir akim gecisi goriilmemektedir, bu da
bize bu aralikta depolanma  olmadigim
gostermektedir. Saf nikel kaplamay1 temsil eden
Al numunesinin  banyosunun CV  egrisi
incelendiginde -0.8V civarlarinda ani akim
artisiyla depolanmanin basladig goriilmektedir.
Banyoya bor kaynagi olan TMAB’1n eklenmesiyle
elde edilen A2 numunesinin banyosunda,
depolanma baslama potansiyelinin bir miktar
negatif tarafa kaydigt ve -0.9V civarlarinda
katodik akim gecisinin basladig1 goriilmektedir.
Depolanma akim yogunlugu acisindan
baktigimizda ise Al ve A2 numunelerin
banyolarinin ayni oldugu goriilmektedir. Takviye
olarak kullanilan hBN pargaciklarinin
eklenmesiyle elde edilen A3 isimli numunenin
banyosunda depolanma baslama potansiyeli
pozitif tarafa kaymistir ve -0.7V civarlarindadir.
Daha sonra banyoya SDS ve sakarin gibi katkilarin
eklenmesiyle birlikte (A4 numunesi) depolanma
baslangi¢ potansiyeli tekrar negatif tarafa kaymis
ve -0.9V civarinda Olgiilmiistiir. Ultrasonik
karistirma iglemi uygulanmis A5 numunesinin
banyosunda ise depolanma baslangi¢c potansiyeli
A4 ile aynidir. Banyoya hBN parcaciklarinin
eklenmesiyle birlikte katodik akim yogunlugunda
belirgin bir azalma gozlenmektedir. Katodik akim

yogunlugunda azalma depolanan metal veya
alasim miktarinda da azalmaya isaret etmektedir.
Metal ve alasimlarla birlikte depolanan hBN
parcaciklari, kendileri de belirli bir hacim
kapladigindan toplamda depolanan metal ya da
alagim miktarinda azalmaya neden olabilmektedir.
hBN pargaciklar1 iletken olmadiklar1 igin
depolanma esnasinda akim gegisine neden
olmamaktadirlar. Banyoya eklenen katkilar ve
ultrasonik karistirma islemi depolanma akim
yogunlugunu c¢ok fazla etkilememistir. Anodik
tarama yOniinii inceledigimizde Al isimli
numunenin  banyosunda -0.1V  ve 0.3V
civarlarinda iki adet ¢6ziinme piki goriiliirken, A2
numunesinin banyosunda 0.55V civarlarin da daha
genis ve yiksek tek bir ¢oziinme piki
gorilmektedir. A3 numunesinin banyosunda yine
2 adet ¢oziinme piki bulunmakta fakat farkl
potansiyel degerlerinde goriilmektedir (-0.1V ve
0.4V). A4 ve A5 numunesinde ise tek ¢oziinme
piki vardir ve birbirine ¢ok benzer durumdadir.
Potansiyel degeri pozitif tarafa kaymistir ve 0.5V
civarlarindadir ve A3’e gore pikler daha ytiksektir.

-10E01

Potansiyel (V)

Sekil 1. Depolama banyolarinin CV grafikleri (CV graphs of
deposition baths)

Ni-B  alasiminin  elektro-kimyasal  olarak
depolanmasinda, bor atomlar1 banyoda kullanilan
bor kaynagindan direk olarak indirgenerek alagim
halinde depolanmamaktadir. Bor atomlarinin
depolanma mekanizmasi tam olarak anlagilabilmis
olmasa da, indiiklenmisg es-depolanma
mekanizmas1 adi verilen bir mekanizma ile
depolandig1 diisliniilmektedir. Bu mekanizmada
sulu ¢ozeltilerde dogrudan depolanmak yerine,
baska bir metalin depolanmasi esnasinda, onunla
birlikte alasim olarak es-depolanmasi soz
konusudur. Nikelin bu sekilde fosfor, tungsten ve
molibden gibi elementlerle alasim halinde
depolandigi  bilinmektedir. Indiiklenmis es-
depolanma mekanizmasinda iki metal es zamanl
bir sekilde alasim olarak depolanmaktadirlar, yani
bu mekanizma tek bir metal iyonlarmin
indirgenmesinden farkli bir olaydir [1]. hBN
parcaciklarinin elektrodepolanmis Ni-B alagim

Sakarya Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi, 22 (2), 663~672, 2018 0666



E. Unal, i.H. Karahan /Ni, Ni-B ve Ni-B/hBN kaplamalarin elektrodepolanmasinda
banyo bilesenlerinin kaplama 6zelliklerine etkisinin incelenmesi

matrisiyle birlikte esdepolanmast  Guglielmi
modeli ile agiklanabilir. Bu modelde ilk adim,
hBN parcacilarinin  yiizeyine Ni iyonlarinin
adsorblanmasidir.  Ikinci adim ise iyonik
bulutlartyla birlikte hBN parcacilariin difiizyon
tabakasi boyunca katoda dogru diflize olmasidir.
Daha sonra katot yiizeyinde hBN parcaciklarinin
gevsek adsorbsiyonu gerceklesir. Ni iyonlari katot
ylizeyinde yiiklerini bosalttiklarinda ise hBN
parcaciklari biriken metal igerisinde hapsedilir ve
sonunda Ni-B matris igerisinde esdepolanmis olur
[25].

3.2. Yapisal ve Morfolojik Analiz (Structural
and Morphological Analysis)

Sekil 2’de firetilen kaplamalarin XRD desenleri
verilmistir. Al numunesinin  XRD deseni
incelendiginde saf nikele o6zgii kirmmim pikleri
gorilmektedir. Kirinim deseninde 51.91 derecede
(200) ana ve en siddetli pik olmak {izere, bu pike
(111), (220), (311) ve (222) pikleri eslik
etmektedir. Tipik saf nikel kaplamada [100] kristal
bliylime diizlemi, (200) piki ile temsil edilmektedir
[27]. Elektrodepolanmis nikel filmlerin tercihli
yonelimleri, pH ve elektroliz potansiyeli gibi
kaplama kosullarina gii¢lii bir sekilde baghidir,
¢linkii nikel matrisi i¢inde hidrojen esdepolanmasi
kristal yap1 degisiminden kismen sorumludur
[7,28]. A2 isimli Ni-B alagimina ait numunenin
XRD desenini inceledigimizde, saf nikele ait (111)
piki hari¢ diger piklerin tamamen kayboldugu
gozlenmektedir. (111) kirinim pikinin siddeti de
oldukca azalmistir. Banyoya TMAB’1n eklenmesi
kristal yapiy1 c¢ok ciddi derecede etkilemistir.
Nikelle birlikte depolanan bor atomlar1 kristalli
olan yapiyr amorf ya da nanokristalli bir yapiya
dontistiirmiistir. Banyoya hBN pargacilarinin
eklenmesiyle elde edilen A3 isimli Ni-B/hBN
kompozit kaplamasinin XRD deseninde (111)
pikinin siddeti biraz artmis ve nikele 6zgl diger
piklerde tekrar goriiniir hale gelmistir. Ama (111)
piki A1 numunesinden farkli olarak en siddetli pik
olarak goriinmektedir. A4 ve A5 numunelerinde
SDS, sakarin ve ultrasonik karigtirmanin etkisiyle
hBN parcaciklarin elektrolit iginde siispanse
edilmesi ve topaklanmalarin azalmasiyla nikele
O0zgii piklerin siddetlerinin arttigi ve 26.64
derecede zayifta olsa (002) hBN ana pikinin ortaya
ciktig1 goriilmektedir.
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Sekil 2. Kaplamalarin XRD grafikleri, yukardan asagiya
sirasiyla Al, A2, A3, A4 ve A5 (XRD patterns of the coatings,
from top to bottom A1, A2, A3, A4 and AS, respectively)
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Tane biiviikligi (nm)
>

Elcktrokaplama numuneleri

Sekil 3. Kaplamalarin kristal tane biiylikligli (Average
crystallite size of the coatings)

XRD desenlerinden elde edilen ortalama kristal
tane biyiiklikleri sekil 3’te grafik olarak
verilmistir. Tablo 3’te ise XRD desenlerinden
hesaplanan tiim parametreler 0Ozet olarak
sunulmugtur. Al isimli saf nikel kaplamanin
kristal ~tane biiyiikligii 47.6 nm olarak
hesaplanirken, yapiya bor elementinin dahil
oldugu A2 isimli Ni-B alasim kaplamasinda kristal
tane bliyiikliigii 12.6 nm hesaplanmistir. Banyoya
TMAB eklenmesi tane biiyiikliiglinde ¢ok ciddi
derecede azalmaya sebep olmustur. Banyoya hBN
parcgaciklarinin eklenmesiyle elde edilen kompozit
kaplamalarda (A3, A4, A4) tane biiylikliigliniin bir
miktar daha azaldigi goriilmektedir. Banyoya
eklenen SDS ve sakarin tane biiylikliigilinii azaltici
etkiye sahipken, ultrasonik karistirma iglemi ise
tane biiyiikligiinin ~ bir miktar tekrardan
yiikselmesine neden olmustur.

Tablo 3. XRD grafiklerinden elde edilen parametreler
(Parameters obtained from XRD patterns)

20 Tane
Numune d(A) FWHM biiyiikli (hkl) Latis (a)
(derece) o
gii (nm)

Al 5191 1,76 0,194 47,6 (200) 3,520 (a)
A2 4453 2,03 071 126 (111) 3,521 (a)
A3 446 203 0827 108 (111) 3,512 (a)
A4 4457 203 1,103 81 (111) 3,522(a)
A5 4450 203 0970 92 (111) 3,524(a)

Sekil 4 ve 5°te farkli biiylitme oranlarinda
numunelerin  SEM  goriintiileri  verilmistir.
Goriintiiler incelendiginde A2 numunesinin
digerlerine gore daha diizgiin bir ylizeye sahip
oldugu goriilmektedir. Fakat bu numune iizerinde
akim yogunlugunun biraz yiiksek olmasindan
dolay1 gesitli biiytikliiklerde ¢ukurlar olusmustur.
Ni-B alagim kaplamalarda akim yogunlugunu
azalttigimizda bu g¢ukurlar olusmamaktadir. Al,
A4 ve A5 numunelerinin yilizey yapilari genel
olarak birbirine benzer goriinmektedir. Ama A4

numunesi digerlerinden bir miktar daha piiriizli
bir yilizeye sahiptir Bu duruma hBN
parcaciklarinin topaklanmalarinin sebep oldugunu
sOyleyebiliriz.  Ultrasonik  karigtirma  islemi
topaklanmalar1 biiyiik oranda azalttig1 igin yiizey
yapist daha diizgiin goériinmektedir.

Sekil 4. Numunelerin 50000X biiylitmedeki SEM
goriintiileri, yukardan asagiya sirasiyla Al, A2, A4 ve AS
(SEM images of the coatings, from top to bottom Al, A2, A4 and
A5, respectively)
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Sekil 5. Numunelerin 1000X biiyiitmedeki SEM goriintiileri
yukardan asagiya sirastyla Al, A2, A4 ve A5 (SEM images of
the coatings, from top to bottom A1, A2, A4 and A5, respectively)

Tablo 4. Numunelerin EDS kimyasal i¢erik analiz sonuglari
(EDS results of samples)

Numune Nikel % ag. Bor % ag.  Azot % ag.
A2 88.15 11.84 -
A4 85.75 13.29 0.95
AS 84.73 14.12 1.14

Tablo 4’te numunelerin EDS analiz
sonuglar1 verilmistir. Numuneyi en iyi temsil eden
kisimlardan  igerik  analizleri ~ yapilmaya
calistimistir ve birden fazla bolgeden igerik
analizleri yapilmis ve tutarli sonuclar grafiklerde
kullanilmistir. EDS analizlerinde nikelin yani1 sira
bor ve azot elementleri de goriilmektedir. Fakat
bor elementi hem alasim olarak kullanilan bir
element, hem de hBN parcaciklarinda bilesigi
olusturan bir element oldugu i¢in azota gore daha
yiksek oranlarda goriilmektedir. Ayrica bu
durumda kompozit kaplamada esdepolanan hBN
parcacitk miktarin1 ancak azot miktarindan
yorumlayabiliriz. A5 numunesinde azot
miktariin daha fazla oldugu goriilmektedir. Bu
durum ultrasonik karigtirma isleminin hBN
pargaciklarinin depolanma miktarmin artmasina
katki sagladigin1 gostermektedir.

3.3 Korozyon calismalari (Corrosion studies)

Potansiyel (V)

Zaman {5)

Sekil 6. Numunelerin agik devre potansiyel egrileri (OCP)
(OCP curves of samples)

Sekil 6’da kaplamalarin agik devre potansiyel
egrileri bir arada verilmistir. Banyoya TMAB
eklendiginde elde edilen A2 numunesi i¢in agik
devre potansiyelinin bir miktar negatif tarafa
kaydigr goriilmektedir. Bu durumda saf nikel
kaplamaya gore Ni-B alasimimin korozyon
dayaniminin azaldigin1 sdyleyebiliriz. Banyoya
hBN parc¢aciklar1 eklenmesiyle elde edilen A3
isimli kompozit kaplamada acik devre potansiyeli
tekrar pozitif tarafa kaymistir. Bu durum yapiya
bor elementinin eklenmesiyle azalan korozyon
dayaniminin, hBN pargaciklar1 takviyesiyle tekrar
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giiclenmeye basladigini gostermektedir. Ozellikle
SDS ve sakarin gibi katkilar ile ultrasonik
karigtirma islemi sonucunda kaplamadaki artan
hBN miktar1 ile birlikte agik devre potansiyeli
ciddi miktarda pozitif tarafa kaymistir.

0.00000001 0.0000001 0,000001 0,00001 0.0001 0,001
Akim yofuriufu (Am )

Sekil 7. Numunelerin Tafel egrileri (Tafel curves of samples)

Sekil 7°de verilen Tafel egrileri ve bu
egrilerden elde edilen korozyon verileri (Tablo 5)
incelendiginde, nikelin bor ile alagimlanmasinin
korozyon dayanimi agisindan kotii bir etkiye sahip
oldugu, Ni-B alasiminin hBN pargaciklan ile
takviye edilmesinin ise korozyon dayanimi
acisindan oldukg¢a olumlu bir etkiye sahip oldugu
gorilmektedir. Ozellikle  hBN  pargacik
esdepolanma miktrarini artiracak katki maddeleri
ve ultrasonik karistirma islemi sayesinde korozyon
dayaniminda ¢ok yiiksek gelisme saglanmaktadir.
A5 isimli numunenin korozyon akimi ve korozyon
hiz1 diger numunelerden oldukga iyi durumdadir.
Bu duruma ultrasonik islemin topaklanmalari
ciddi oranda azaltmasi ve hBN depolanma
miktarini artirmasinin sebep oldugunu
sOyleyebiliriz. Korozyon dayanimindaki bu
gelisme, kompozit kaplamanin yilizeyi iizerindeki
catlaklarin, bosluklarin ve mikron boyutunda
deliklerin doldurularak korozyon prosesi i¢in hBN
parcaciklari tarafindan fiziksel bariyer
tiretilmesinden kaynaklanabilir [28]. Korozyon
dayaniminin artmasiyla ilgili diger bir goriis ise
elektrokaplama  islemi  esnasinda  tanecik
sinirlarinda iyi bir sekilde dagilim gosteren takviye
parcaciklar, kaplamadaki kusurlari
azaltmaktadirlar ve kaplamayi1 daha kompakt ve
daha az gecirgen hale getirmektedirler. Bu durum
ise korozyon dayaniminda artisa sebep olmaktadir
[22].

Tablo 5. Numunelerin Tafel parametreleri (Tafel parameters of
samples)

Numune Eixor(mV) Ik (A/cm?)  Korozyon hizi (mpy)

Al -637 7,956 0,01480
A2 -657 17,41 0,03239
A3 -582 11,36 0,02113
A4 -535 10,53 0,01958
A5 -492 2,446 0,004551

4. GENEL SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Elektrokimyasal kaplama metodu ile saf
Ni, Ni-B alasim ve Ni-B/hBN kompozit
kaplamalar iiretilmis ve elektrolitte kullanilan
bilesenlerin miktarlar1 sabit tutularak kaplamanin
Ozelliklerine etkileri incelenmistir. Eklenen her
bilesenin kaplama 0zelliklerini ciddi derecede
etkiledigi  belirlenmistir. Banyoya TMAB
eklenmesi kristal yapiyr ¢ok ince taneli hale
getirmis ve korozyon dayanimini diigtirmistiir.
hBN takviyesi ise 6zellikle korozyon dayaniminin
artmasina ¢ok biiylik katkilar saglamistir. Bunun
yaninda hBN depolanma miktarini artiran SDS ve
sakarin gibi katki maddeleri ile ultrasonik
karigtirma isleminin olumlu etkileri oldugu
gorilmistir.
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