Avrupa Bilim ve Teknoloji Dergisi European Journal of Science and Technology
Ozel Say1 45, S. 135-139, Aralik 2022 P, Special Issue 45, pp. 135-139, December 2022

© Telif hakki EJOSAT a aittir LAl Copyright © 2022 EJOSAT
Arastirma Makalesi www.ejosat.com ISSN:2148-2683 Research Article

Farkh Is Cevrimlerinde Akimh Yontemle Uretilen Ni-P-GO
Kaplamalarin Ozelliklerinin Incelenmesi
Gizem Cihangir!”, Kubilay Kiligc1%,Sezer Tan? ,Hasan Algiil* ,Mehmet Uysal® ,Ahmet Alp®

1" Sakarya Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii, Sakarya, Tiirkiye, gizmocihangir@hotmail.com
2 Sakarya Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii, Sakarya, Tiirkiye, kfurkankilic@gmail.com
3 Sakarya Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii, Sakarya, Tiirkiye, sezertan@sakarya.edu. tr
4 Sakarya Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii, Sakarya, Tiirkiye, halgul@ sakarya.edu.tr
S Sakarya Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii, Sakarya, Tiirkiye, mehmetu@ sakarya.edu.tr
6 Sakarya Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii, Sakarya, Tiirkiye, alp@ sakarya.edu.tr

(1st International Conference on Engineering, Natural and Social Sciences ICENSOS 2022, December 20 - 23, 2022)
(DOI: 10.31590/ejosat.1222987)

ATIF/REEERENCE: Cihangir, G., thc;g;_l, K., Tan, S._, Algiil, H., Uysal, M. & Alp, A. (2022). Farkli I3 Cevrimlerinde Akimli
Yontemle Uretilen Ni-P-GO Kaplamalarin Ozelliklerinin Incelenmesi. Avrupa Bilim ve Teknoloji Dergisi, (45), 135-139.

Oz

Gelisen teknoloji gilinimiiz sartlarinda farklt malzeme yapilart kullanma gereksinimde beraberinde getirmistir. Malzeme tizerinde
meydana gelen elektrokimyasal reaksiyonlar malzemelerde olumsuz etkiler yaratmaktadir. Farkli mithendislik disiplinleri bu konular
tizerinde galismaktadir. Malzemede bozulmalar yiizeyde baslar. Yiizeyi iyi olan bir malzemede gerek korozyon gerekse aginma direnci
oldukc¢a yiiksek olur. Yiizey ozelliklerini gelistirmenin en makul yollarindan birisi de kaplama uygulamasidir. Kaplanan yiizey,
kaplandig1 metalden ¢ok daha iyi 6zelliklere sahip olabilir. Uzun yillar boyunca bu amag i¢in krom (Cr) kaplamalar tercih edilmistir.
Ancak ¢evreci yaklagimlarin 6n plana ¢ikmasi ile krom kaplamalara alternatif olarak elektrolitik kaplamalar oldukga basarili bir sekilde
gelistirilmis ve uygulanmaya baslanmustir. Bu ¢alismada oksidasyon direnci diisiik olan ¢eligin yilizeyi akimli yontemle Ni-P-GO
kaplanmis ve elektrokimyasal 6zelligi basta olmak {izere inceleme yapilmistir. GO son yillarda oldukga popiiler olan kat1 yaglayicilarin
basinda gelmektedir. Bu calismada Ni-P alasim matrisine ilave edilerek oldukga iyi bir sekilde korozyon orani degeri (yaklasik 10 mpy’e
kadar) elde edilmistir. Farkli is cevrimlerinde uygulama yapilmistir ve Ton siiresinin artmasiyla birlikte tane boyutu yaklagik olarak 28
nm’e kadar diigmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Akimli Kaplama, Nikel Kaplama, Kompozit, Korozyon Orani, Yiizey Morfolojisi

Investigation of the Properties of Ni-P-GO Coatings Produced by
Electrodeposition Method in Different Duty Cycles

Abstract

Developing technology has brought with it the need to use different material structures in today's conditions. Electrochemical reactions
occurring on the material create negative effects on the materials. Different engineering disciplines are working on these issues.
Deterioration in the material starts on the surface. In a material with a good surface, both corrosion and wear resistance will be quite
high. One of the most reasonable ways to improve surface properties is coating application. The coated surface can have much better
properties than the metal it is coated on. For many years, chrome (Cr) coatings have been preferred for this purpose. However, with the
prominence of environmentalist approaches, electrolytic coatings have been successfully developed and started to be applied as an
alternative to chrome coatings. In this study, the steel surface with low oxidation resistance was coated with Ni-P-GO using the current
method and the electrochemical properties were examined. GO is one of the most popular solid lubricants in recent years. In this study,
a very good corrosion rate value (up to about 10 mpy) was obtained by adding Ni-P to the alloy matrix. It was applied in different work
cycles and the grain size decreased to approximately 28 nm with the increase of Ton time.

Keywords: Electrodeposition Coating, Nickel Coating, Composite, Corrosion Rate, Surface Morphology
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1. Giris

Giiniimiizde korozyon, asinma ve kopma nedeniyle ¢ok fazla
malzeme kaybi olup bunun bir sonucu olarak malzeme bozulmasi
ekonomik acgidan biiyiik kayiplar ortaya c¢ikarmaktadir. Bu
kayiplar1 dnlemek giiniimiiz mithendislerinin en biiyiik aragtirma
alanlarindandir. Farkli disiplinler bir araya gelerek farkli
diisiinceler ortaya ¢ikarmaktadir. Yeni bir malzeme iiretmeden var
olan malzemeye farkli o6zellikler katmak olduk¢a makul bir
¢Oziim yontemidir. Malzemede korozyon ve catlaklar yiizeyde
baslar ve malzeme kaybma varacak sekilde sonuclar ortaya
cikarabilir. Yiizey miihendisligi bu alanda olduk¢a farkli
caligmalar ortaya koymaktadir. Uzunca bir siire ylizey
ozelliklerini gelistirmek amaci ile krom (Cr) kaplamalar oldukga
verimli bir sekilde kullanilmigtir. Ancak g¢evresel faktorler ve
insan saglhgi acisindan iretim siireci oldukca tehlikelidir ve
kullanimi kisitlanmistir(Ratnalu & Dhakate, 2021).

“Akimsiz kaplama elektrik enerjisi kullanmadan bir
indirgeme maddesi igeren sulu bir ¢dzeltiden metalik iyonun
katalitik olarak indirgenip metalin ylizeyde biriktirilmesine
dayanan kimyasal indirgeme iglemidir.”(Venkatakrishnan et al.,
2014).Daha homojen kaplama kalinlig1 elde etmek i¢in kullanilir.
Akimli kaplama ise akimsiz kaplamaya gore daha yaygin
kullanilmaktadir. Yaklasik 50-60°C gibi diisiik sicakliklarda,
diisiik maliyetle ve daha kisa siirede daha kalin kaplama tabakasi
elde edilir. Bir diger avantaji ise akimin yogunlugu ve verilen
kesikli akim ilave bir parametre olarak kullanilabilmektedir(Tan
et al., 2023). Hem anodik hem katodik olmak iizere bir¢ok
malzeme akimli kaplama ile kompozit kaplanabilir(Walsh et al.,
2020) “ Ana matris bir metal, alagim, seramik veya polimer olup
pargaciklar kiiresel, koseli, plaka benzeri, tabakali veya ¢ekirdek
kabugu gibi olabilmektedir. Ayrica boyutlart milimetreden birkag
nm'ye kadar degisiklik gosterebilir” (Walsh, 2019).

Yiksek sicakliklara dayanikli olup, yiliksek oksidasyon
direnci sergilediginden ayrica diger metallerle
alasimlandirilabilme kabiliyeti yliksek oldugundan nikel,
kompozit kaplamalarda matris olarak yayginca kullanilmaktadir.
Ayn1 zamanda nikel (Ni) tane bilyiimesini ve tanelerin elektro

kristalizasyonunu  azaltip Onemli 6l¢iide bir yapisma
saglamaktadir (Lanzutti et al., 2019; Tan et al., 2023). Nikel bazli
kaplamalardan nikel-fosfor (Ni-P) alasgimmin sergiledigi

karakteristik 6zellikleri; olgun imalat siireci ve kontrol edilebilir
kaplama performansi ve nedeniyle kaplama sektoriinde sikca
olarak uygulanmaktadir(Lee & Wu, 2017; ZHOU et al., 2018) .
Ni-P alagim kaplamalarinda yiiksek sertlik iyi korozyon direnci ve
asinma direnci sergiler(Pillai et al., 2012)..

Grafen hegzagonal kafes yapisina sahip olup, kafes icerisinde
tek karbon atomu katmanlari olmasi sebebiyle iyi bir kati
yaglayicidir. Ortam sicakliginda yiiksek elektron hareketi
dolayisiyla ¢ok yiiksek 1s1 ve elektrik iletkenligi vardir(Szeptycka
et al., 2016). Bu avantajlarindan 6tiirii grafen kompozit takviye
olarak kaplamalara ilave edilir. Metal matris igerisine takviye
edilen grafen miikemmel bir aginma ve korozyon davranisi
sergileyebilir. Bu o6zelliklerin sergilenebilmesi grafenin ¢ozelti
igerisinde etkili bir bigimde homojen olarak dagitilmasi ile dogru
orantilidir. Uysal ve arkadaslar1 yaptiklar1 calismada Ni-W-TiO2
kaplama ¢ozeltisinin igerisine grafen oksit(GO) takviye etmis ve
strtinme katsayisinda onemli 6lglide diisiis meydana geldigini
iddia etmislerdir(0,6’dan 0,2’ye)(Uysal et al., 2021).
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Kesikli akim (PC) kaplama teknolojilerinde ¢ok yaygin
olarak kullanilmaktadir. Verilen akimm yogunlugu diisiik
oldugunda daha biiyiik taneler gézlenmektedir. Yiiksek akimda
ise iyon derisiminin hizli bir sekilde diismesi piiriizli yiizey
olusumuna neden olur. Kristalin tane boyutu alasimin kimyasi,
ylizeydeki parcaciklarin  dagilimi, kontrolii, gelismis toz
morfolojisi, iyi sertlik ve iyi aginma direnci avantajlarma sahip
kesikli akim kullanmak kontrol edilebilir bir {iretim siireci
sundugundan oldukga kullanislidir(Singh et al., 2018).

Bu calismada, kesikli akim ile farkli ¢evrim dongiilerinde
Ni-P-GO kaplama elde edilecek olup, diisiik korozyon direncine
sahip ¢eligi en uygun kosullarda korozyon direncini gelistirmek
hedeflenmistir.

2. Materyal ve Metot

Bu c¢alismada 1040 ¢eligi iizerine Ni-P-GO kompozit
kaplama akimli yontemle uygulanmistir. Akimli kaplamada 3
farkli yontem mevcuttur. Kesikli akim, ters-kesikli akim ve
dogrudan akim bu yontemin farkli alternatifleridir. Bu ¢alismada
tercih edilen yontem kesikli akim yontemidir. Kaplama stireci
baslica 3 temel asamadan olusmaktadir. {1k islem kaplama &ncesi
yiizey hazirlama islemidir. Kaplanacak malzeme(altlik) yiizeyi ilk
olarak oksit tabakasindan giderilmesi amaci ile sirasiyla 120-240-
400-600-800-1000-1200’lik ~ SiC ~ zimpara  kagitlar1  ile
zimparalandi. Sonrasinda hava ile temas eden yiizeylerin oksit
tabakasinin giderilmesi amaci ile 1M’lik hidroklorik asit(HCl) ile
dagland1. Ikinci asamada ise bilesimi tablo 1°de verilen akiml
kaplama banyosuna daldirilarak yaklagik olarak 40 dakika
boyunca kaplama islemi gergeklestirildi. Uciincii asamada ise
kaplama islemi sonrasinda elde edilen numunenin mekanik ve
kimyasal ozelliklerinin incelenmesi i¢in karakterizasyon
asamasina gecildi.

Tablo 1.Akimli Ni-P-GO kompozit kaplama banyosu

Kimyasal Miktar
NiSO4 0,65M
NiCI2 0,75M
H3PO3 0,1M
H3BO3 0,15M

NaCl 2M
Calisma Sartlar
Siire 40 dakika
Sicaklik 60
pH 5
Akim yogunlugu 1,2 Aldm?
Is cevrimi Ton:50,Toff:50

Tablo 2.Akimli Ni-P-GO kompozit kaplamalarin iiretim

parametreleri.
Numune Is Cevrimi (Ton-Toff)
Gl 20-80
G2 50-50
G3 60-40
G4 80-20

Uretilen kaplamalarin yiizey goriintiileri taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelendi. Olusan faz yapilarini incelemek
icin X-Ismlar1 Kirinimi (XRD) analizi yapildi. Bu analizden ¢ikan
sonuglar ile Scherrer Formiilii kullanilarak tane boyut analizi
yapildi. Kaplama tabakasinda ki elementleri belirlemek i¢in enerji
dagilim spektroskopisi (EDS) analizi yapildi. Kaplamalarin
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elektrokimyasal Ozelliklerini belirlemek amaci ile %3,5 NaCl
¢ozeltisi igerisinde tafel polarizasyon analizi yapildi. Karsit
elektrot olarak doymus kalomel elektrot (SCE), ¢alisma elektrotu
olarak ise kaplanan numune kullanilmistir.

3.Arastirma Sonuglar ve Tartisma

-

Sekil 1. Farkli is ¢evrimlerinde a)20-80, b)50-50, ¢)60-40, d)80-
20 iiretilen Ni-P-GO kaplamalara ait yiizey goriintiileri.
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Sekil 2. Farkli is ¢gevrimlerinde akimli yontemle tiretilen Ni-P-
GO kaplamalarin XRD analizleri.

Tablo 3. Akimli yontemle iiretilen Ni-P-GO kompozit
kaplamalara ait farkli is ¢evrimlerinde iiretilen kaplamalarin tane

boyutu.
Numune Tane Boyutu
Gl 49.04nm
G2 42.95nm
G3 30.53nm
G4 28.20nm
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Sekil 3. Farkli ig gevrimlerinde akimli yontemle tiretilen Ni-P-
GO kompozit kaplamalara ait tafel polarizasyon egrileri.

Tablo 4. Akimli yontemle {iretilen Ni-P-GO kompozit
kaplamalara ait farkli is ¢evrimlerinde iiretilen kaplamalarin
mpy(ing/y1l) cinsinden korozyon oranlari tablosu.

Numune Korozyon Orani(mpy)
G1 19.63
G2 16.41
G3 15.94
G4 10.23
a) b)
. i SRV S— U U
Elt. | Line | Intensity | Error | Cone Units Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(cs) 2sig (cfs) 2sig
C |Ka [036 0377 | 0.096 | wt. C |Ka |150 0.775 .262 wt.%
P Ka |47 1372 ]0.298 wt.% P Ka |4.55 1.349 187 wit.%
Ni_|Ka | 41876 12.940 | 99.606 | wt.% Ni |Ka |643.93 16.046 | 99.551 | wt.%
100.000 | wt. Total 00.000 | wt.% | Total

c) [ d)

) i | W J S
EIt. | Line | Intensity | Error | Cone | Units Elt. | Line | Intensity | Error | Conc | Units

(els) sig (cs)  |2-sig

C [Ka [000 [0.000 [0330 |wt¥% C [Ka [0.00 000 [ 0547 | wt%
P [Ka [239 979 [ 0424 | wit P [Ka [19.09 762 | 1147 | wi%
Ni [Ka [28455 [10.669]99.246 |wt% Ni |Ka 29374 [10.837]98306 |wt%

100.000 | wt.% | Total 100.000 [ wt.% | Total

Sekil 4. Farkli is ¢evrimlerinde a)20-80, b)50-50, ¢)60-40, d)80-
20 iiretilen Ni-P-GO kaplamalara ait EDS analizleri

3.2.Tartisma

Sekil 1. Akimli yontemle tretilen Ni-P-GO kaplamalara ait
yiizey goriintiilerini gostermektedir. Disiik is cevriminde GO
partikiillerinin sisteme az miktarda girmesi sebebiyle alt tabaka
oldukga diiz bir Ni-P yapisi icermektedir. Ni-P alagimu literatiirle
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uyumlu bir bigimde nodiiler yapiya sahiptir ve agik bir bigimde
SEM goriintiilerinde goriilmektedir. Artan GO orani daha fazla
nodiiler yapinin olusumunu saglamistir. Kismi 6beklenmelerin
sebebi GO ilavesidir. Bulundugu noktada ¢ok fazla ¢ekirdekleyici
alan olusturmasindan otiirii nikel taneleri GO partikiillerinin
etrafinda birikmistir. GO, Ni-P alasim matrisi ile birlestiginde
kaplamanin kiiresel morfoloji sergiledigi goriilmektedir.

Sekil 2. Akimli Ni-P-GO kompozit kaplamalara ait farkli is
cevrimlerinde iiretilen X-1s1nlar1 difraktometresi (XRD) grafigini
gostermektedir. Is gevrimi oraminin artmastyla birlikte 21 1=44°
‘deki pik siddetinde gozle goriiliir bicimde azalma goriilmektedir.
Bunun sebebi yapisal olarak grafenin kaplama tabakasina daha
fazla girmesidir. Hacimce artan GO orani yapinin kristalin halden
doniisiime bagladigini gostermektedir. Aynt zamanda P oran
2[1=44°deki pikin siddetinin azalmasimin ana sebeplerinden
biridir. Artan ig ¢cevrimiyle birlikte artan fosfor (P) orani yapinin
kristal halden amorf hale gelmesine neden olmaktadir.

Tablo 3. Akimli Ni-P-GO kaplamalara ait tane boyut analizini
gostermektedir. Tane boyutu degerleri Scherrer formiilasyonu
kullanilarak elde edilmistir. Artan i ¢evrimi ile tane boyutu
kiiciilme egilimindedir. Bunun sebebi ise daha fazla
¢ekirdekleyici alanin artan is ¢evrimiyle birlikte meydana
gelmesidir. Bu durumlarda tane olusum hizi tane biiylime
hizindan biiyiiktiir.

Sekil 3. Akimli yontemle iiretilen Ni-P-GO kaplamalara ait
potansiyodinamik polarizasyon(tafel) egrilerini géstermektedir.
Numuneler %3,5 NaCl tuzu igeren ¢ozeltiye daldirilmis ve sekil
x.’deki sonuglar elde edilmistir. G4 numunesi en diisiik akim ve
en yiiksek potansiyel degerlerine sahiptir. Bu durumun bir sonucu
olarak en iyi korozyon direncine sahip olan numune yine G4
numunesidir. Korozyon oranlar1 tablo 4’te gosterildigi gibi
G1,G2,G3,G4 numuneleri icin sirasiyla 19,63, 16,41, 15,94,
10,23 mpy olarak hesaplanmistir. GO miktar1 artan ¢evrim
dongiisii ile kaplama tabakasina hacimce daha fazla oranda
girmistir. Kaplama tabakasinda meydana gelen catlaklar 2 sekilde
doldurulur. Birincisi korozif anyon olan klor (Cl-) iyonu digeri ise
GO levhalaridir. Daha fazla miktarda kaplama tabakasina giren
GO Kklor iyonlar1 aktive olmadan &nce bosluklart doldurur ve Cl-
iyonlarinin atak yapabilecegi bosluk sayisini 6nemli Olgiide
azaltir. Bu durum korozyon direncinin artmasina yol agmaktadi
(Aal et al., 2009). Liu ve arkadaglart yaptiklart Ni-Co-P/GO
caligsmasinda Ni-Co-P matrisine GO ilave etmis ve korozyon
direncinin onemli olgiide arttigini gostermislerdir(Liu et al.,
2019).

Sekil 4. Farkli ig ¢evrimlerinde akimli yontemle iiretilen Ni-
P-GO kompozit kaplamalara ait EDS analizlerini gostermektedir.
Artan is cevrimlerinde kaplama tabakasina giren GO orani
artmustir. EDS  analizlerinde ¢ikan karbon (C) orani bunu
ispatlamaktadir.

4.Sonug¢

Artan Ton siiresi ile yiizey morfolojisinden ve tane boyut
analizinden anlagilacagi iizere tane boyutunda kiig¢lilme meydana
gelmistir.

Ton siiresinin artmasi ile XRD analizi sonucuna gore yapisal
doniisim meydana gelmektedir ve kristalin-amorf doniigiimii
gerceklesmektedir.

Korozyon oranlari artan Ton siiresi diismektedir. Bunun
sebebi yapiya giren GO miktarinin artan Ton siiresi ile birlikte
artmasidir. GO ilavesi kaplama tabakasinda meydana gelen
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catlaklar1 doldurur ve CI iyon atagim durdurucu yonde
malzemeyi korur.
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