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ÖZET 

Alüminyum matrisli, bor karbür (B4C) takviyeli kompozit malzemelerin geleneksel 

yöntemlerle üretiminde sıvı alüminyumun B4C partiküllerini ıslatabilirliğinin düĢük olduğu 

bilinmektedir. Bu kompozitlerin baĢarılı bir Ģekilde üretilebilmesi için alüminyum metalinin 

B4C üzerindeki düĢük ıslatılabilirlik probleminin çözülmesi gerekmektedir.  Ġyi ıslatmanın 

temel koĢulu katı seramik faz ile sıvı metal matris arayüzeyinde kompozitin dökümü sırasında 

yeterli bağ kurabilmektir. Al-B4C kompozit malzemelerinin döküm yöntemleriyle üretiminde, 

takviye partiküllerinin kaplanması, takviye partiküllerine ön ısıtma uygulanması gibi iĢlemler 

matris/takviye arayüzeyinde ıslatılabilirliği ve arayüzey bağ kuvvetini artırmaktadır. Nikel, 

alüminyum matrisli kompozit malzemelerde takviye fazın kaplanması için en çok tercih 

edilen metaldir. 

Bu çalıĢmada B4C partiküllerinin alüminyum ve alaĢımları tarafından ıslatılmasının 

iyileĢtirilmesi için, partiküllerin yüzey özellikleri iki farklı yöntemle değiĢtirilmiĢtir.  Birinci 

yöntemde; Al-B4C arayüzeyinde ıslatılabilirliği artırmak için B4C partiküllerinin yüzeyleri 

akımsız nikel ile kaplanmıĢtır. Ġkinci yöntemde ise, partikülleri, farklı sıcaklıklarda 

oksitleyerek yüzeylerinde bor oksit tabakası oluĢturulması sağlanmıĢtır. Akımsız nikel 

kaplanmıĢ B4C partikülleri kullanılarak döküm yöntemi ile alüminyum matrisli kompozit 

malzeme üretilmiĢtir. Yapılan çalıĢmalardan akımsız nikel kaplanarak ve kısmi oksitlenerek 

yüzey özellikleri değiĢtirilen B4C partiküllerinin, ergitme koĢullarının optimizasyonu 

sağlandığında sıvı alüminyum tarafından ıslatılabilirliğinin iyileĢtirilebileceği sonucuna 

varılmıĢtır. 

 

Anahtar Kelimeler: Bor karbür, akımsız nikel kaplama, oksidasyon, ıslatılabilirlik  
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ABSTRACT 

It has been known that the liquid aluminium does not easily wet the boron carbide particles 

(B4C) in the conventional method for production aluminium matrix composites reinforced 

with B4C. For successful production of these composites it is necessary to overcome the low 

wettability problem of aluminium metal on B4C particles. The main requirement for the good 

wettability is to creat a desired bonding between the solid ceramic phase and the liquid metal 

matrix. In the production Al-B4C composites by means of casting the process such as coating 

of the reinforcing enhances the wettability and improves interface bonding between the 

matrix/reinforcement interface. Nickel is the most preferred metal for the coating of the 

reinforcing particles present in the aluminium matrix composites.  

In the present study, to improve the wettability of the B4C particles by aluminium and its 

alloys the surface properties of the particles were changed by two different methods. In the 

first method; to improve wettability between the Al-B4C interface the surface of the B4C 

particles were coated with electroless nickel. In the second method; the boron oxide layers 

were developed on the surface of the particles by means of the oxidation of particles at 

elevated temperatures. Electroless nickel coated B4C particles were used to produce 

aluminium matrix composites by casting method. Experimental results showed that it is 

possible to improve wetting of B4C particles by using precoating methods and appropriate 

melting and casting conditions.  

 

Keywords: Boron carbide, electroless nickel coating, oxidation, wettability 
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1. GĠRĠġ 

Kompozit malzemeler, iki veya daha fazla bileĢenin, birbiri içerisinde çözünmeden, 

makroskobik düzeyde kombinasyonu sonucunda oluĢurlar. Kompozit malzemeyi oluĢturan 

bileĢenlerden biri takviye fazı, diğeri ise matris olarak adlandırılır (Kaw, 2006).  

Kompozit malzemeler, içerdiği matris malzemesine göre, plastik matrisli kompozitler (PMK), 

metal matrisli kompozitler (MMK) ve seramik matrisli kompozitler (SMK) Ģeklinde 

sınıflandırılırken, (Miracle ve Donaldson, 2001) içerdiği takviye malzemesinin Ģekline ve 

dağılımına göre fiber veya partikül takviyeli olarak sınıflandırılırlar. Pratikteki uygulamaların 

çoğunda, malzemenin mekanik özelliklerinin homojen ve izotropik olması istendiği için 

partikül takviyeli kompozitlerde genelde rastgele yönlenmiĢ takviye partiküller tercih 

edilmektedir (Altenbach vd., 2004). 

Metal matrisli kompozitlerde matris malzemesi olarak en çok kullanılan metaller alüminyum, 

berilyum, magnezyum, titanyum, demir, nikel, kobalt ve gümüĢtür. Bunların içerisinde en çok 

tercih edilen metal ise alüminyumdur. Alüminyum matrisli kompozitlerde  (AMK) takviye 

malzemesi olarak en uygun sertlik, dayanım ve yoğunluktaki seramikler kullanılır (Hunt ve 

Herling, 2004). Alüminyum ve alaĢımlarının düĢük yoğunluk, mükemmel dayanım, yüksek 

tokluk ve korozyon direnci gibi özelliklerinin, seramik partiküllerinin iyi mekanik ve fiziksel 

özellikleri ile birleĢtirilmesi ile elde edilen alüminyum matrisli kompozitlerin kullanımı, 

gösterdikleri üstün özelliklerinden dolayı hızla artmaktadır. AMK’lerde, takviye malzemesi 

olarak en çok kullanılan seramik partikülleri SiC, Al2O3, TiC, WC ve B4C’dür (Toptan vd., 

2008). AMK’lerin, öne çıkan üstün özellikleri; yüksek elastiklik modülü, yüksek mukavemet, 

yüksek yorulma direnci, yüksek aĢınma dayanımı, yüksek rijitlik, yüksek sıcaklıkta kararlılık, 

yüksek mukavemet/ağırlık oranı, düĢük ısıl genleĢme katsayısı ve düĢük yoğunluktur (Chawla 

ve Chawla, 2006; Toptan vd., 2006).   

AMK’ler, katı hal ve sıvı hal olmak üzere iki farklı üretim yöntemi ile üretilirler. Katı hal 

üretim prosesleri içinde en yaygın kullanılan yöntem toz metalurjisi (T/M) yöntemidir. DüĢük 

sıcaklıklarda iĢlem yapılabilmesi, matris/takviye arasındaki istenmeyen fazların oluĢumunun 

minimuma inmesi, takviye tozlarının üniform dağılım göstermesi, segregasyon ve porozite 

gibi katılaĢma kusurlarının oluĢmaması, son ölçülerde parça üretimini mümkün kılması gibi 

özellikler T/M yönteminin avantajları olarak öne çıkmaktadır (Technologies Research 

Corporation, 2002). Bu avantajlarına rağmen büyük boyutlu parçalar için yüksek basınçlar 

gerektirmesi yöntemin maliyetini artıran bir faktördür (ġahin, 2006). Sıvı hal üretim 

prosesleri basit, ucuz ve seri bir üretim tekniği olması bakımından oldukça caziptir. Ancak, 
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sıvı alüminyumun özellikle seramik partiküllerini ıslatılabilirliğinin düĢük olması bu 

yöntemin önemli bir dezavantajıdır (Zhou ve Xu, 1999). Yeterli ıslatmanın olmaması 

durumunda takviye fazı sıvı metal tarafından dıĢarı itilmektedir (Kerti, 1998). BaĢlıca sıvı hal 

üretim yöntemlerini karıĢtırmalı veya vorteks döküm, infilitrasyon prosesi, sprey püskürtme 

ve in-sitü prosesi oluĢturmaktadır (ġahin, 2006).  

Al-B4C kompozit malzemelerin sıvı hal yöntemleri ile üretiminde düĢük sıcaklıklarda sıvı 

alüminyumun B4C partiküllerini ıslatılabilirliğinin düĢük olması, bu kompozitlerin düĢük 

sıcaklıklardaki üretimini zorlaĢtırmaktadır. Genel olarak takviye partiküllerinin yüzey 

özelliklerinin değiĢtirilmesi, partiküllerin ıslatılabilirliğini artırmada ve matris-takviye 

arayüzeyinde oluĢan arayüzey reaksiyonlarının kontrolünü sağlamada baĢarılı bir yöntemdir.  

Takviye fazları, CVD, PVD, sol-jel gibi kaplama yöntemlerinin yanı sıra akımsız olarak da 

kaplanabilmektedir. Akımsız kaplamlarda en çok tercih edilen metal, alüminyum tarafından 

ıslatılabilirliği kolay olan nikeldir. Ayrıca, takviye fazına uygulanan ön ısıtma iĢlemi ile 

yüzeylerinde oluĢturulan oksidasyon tabakasının da ıslatılabilirliği artırmada önemli rol 

oynadığı bilinmektedir.   

Bu çalıĢmada, B4C partiküllerinin ıslatılabilirliğinin artırılması amacıyla, partiküllerin yüzey 

özelliklerinin değiĢtirilmesi ile ilgili yöntemler geliĢtirilmiĢtir. Bu yöntemler B4C 

partiküllerinin akımsız nikel kaplanması ve partiküllerin kısmi oksidasyonudur. Akımsız 

kaplama çalıĢmalarında farklı boyutlardaki B4C partiküllerinin yüzeyleri akımsız nikel 

tabakası ile kaplanmıĢtır. Oksidasyon çalıĢmalarında ise farklı boyutlardaki B4C partikülleri, 

farklı sıcaklık ve sürelerde kısmi oksidasyona tabi tutulmuĢtur.  
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2. ALÜMĠNYUM MATRĠSLĠ KOMPOZĠT MALZEMELERDE 

ISLATILABĠLĠRLĠK 

Malzeme bilimi ve teknolojisi için metal/seramik kompozitlerin üretiminde seramik/metal 

sistemlerinin ara yüzeyi büyük önem taĢımaktadır.  Bu kompozitlerin baĢarılı bir Ģekilde 

üretimi, metal/seramik arayüzeyinde kimyasal etkileĢimle belirlenebilen ıslatılabilirlik 

özelliklerine bağlıdır (Aizenshtein vd., 2008). Özellikle alüminyum matrisli seramik partikül 

takviyeli kompozitlerin sıvı faz yöntemleri ile üretiminde karĢılaĢılan en önemli problem 

seramik partiküllerin sıvı alüminyum metali tarafından yeterince ıslatılamamasıdır. 

Islatılabilirlik, bir katı yüzeyinde bir sıvının yayılma kabiliyeti olarak tanımlanır ve katı-sıvı 

arasındaki temas derecesini temsil eder. Islatılabilirlik, ġekil 2.1’de Ģematik olarak görüldüğü 

gibi bir katı madde  yüzeyine düĢen sıvı damlası ile katının temas açısı ölçülerek anlaĢılabilir 

Temas açısı, sıvı damlatma (sessile drop) yöntemi ile ölçülür (Oh vd., 1989).   

 

ġekil 2.1 Islatmanın kötü olduğu sistemde sıvı damlatma yöntemine göre ıslatma açısı ve 

yüzey enerjilerinin Ģematik gösterimi (Oh vd., 1989) 

 

Yüzey enerjileri ve ıslatma açısı arasındaki temel iliĢki Thomas-Young eĢitliği ile ifade edilir 

γkb= γks+ γsb Cosθ                                                                                                               (2.1) 

Burada γkb katı-buhar ara yüzey enerjisi, γks katı-sıvı ara yüzey enerjisi, γsb sıvı-buhar ara 

yüzey enerjisi ve θ ıslatma açısıdır. Katının üzerine sıvının yayılması için sistemin serbest 

enerjisinde azalma olması gerekir. Termodinamikte bir sıvının katı hale geçiĢi esnasında 

yapılan iĢ yani, bir katının herhangi bir sıvı ile adezyon (yapıĢma) iĢi (Wa) Püpre denklemi ile 

aĢağıdaki gibi hesaplanır.  

Wa= γsb + γkb - γks                                                                                                              (2.2) 
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(2.1) eĢitliği ile verilen γkb değeri yerine konursa; 

Wa = γsb (1+ Cosθ )                                                                                                              (2.3) 

eĢitliği elde edilir.  

Bu nedenle sıvı ile katı arasındaki bağ kuvveti, temas (ıslatma) açısı ve sıvının yüzey gerilimi 

ile ifade edilebilir. 

EĢitlik (2.1)’den görüldüğü gibi ideal bir ıslanma için, temas açısı (θ) = 0 olmalıdır. Yani katı 

yüzeyinin tamamı, sıvı tarafından kaplanmalıdır. Temas açısının θ = 180º olduğu durumlarda 

ıslatma gerçekleĢmez. Küçük temas açıları iyi ıslanabilirliği, büyük temas açıları ise kötü 

ıslanabilirliği temsil etmektedir.  

Etkin bir ıslanma için katı-sıvı arayüzey enerjisi (γks) düĢük olmalı, sıvı metal yüzey gerilimi 

düĢmeli ve temas açısı 90 dereceden düĢük olmalıdır. θ'ın 90 dereceden düĢük olmasını 

sağlamak için γkb-γks değeri pozitif olmalıdır. Bu durum, katının yüzey enerjisinin 

yükseltilmesi, katı sıvı arayüzey enerjisinin düĢürülmesi ve/veya sıvı metalin yüzey 

enerjisinin düĢürülmesi ile mümkün olmaktadır (Candan, 2002;  Çanakçı, 2006; Laura vd., 

2006).  

2.1 Alüminyumun Takviye Partikülleri Islatabilirliği  

Normal ergitme Ģartlarında sıvı metalin yüzeyinde bulunan oksit filmi seramik partiküllerinin 

tamamının ergiyiğe geçmesini önler. Flaks ve/veya gaz giderici kullanımı, vakum ergitme 

prosesi ve partikül giriĢine mekanik bariyer kullanımı oksit filmlerinin oluĢumunu azaltmaya 

yardımcı olabilir (Kennedy ve Karantzalis, 1999; Lopez ve Kennedy, 2006). Alüminyum 

alaĢımlarının ergitme proseslerinde, 400
o
C’ta 4 saatte 50 nm kalınlığında bir oksit tabakası 

oluĢtuğu bilinmektedir. Dolayısıyla 900°C’ın altındaki düĢük sıcaklıklarda sıvı alüminyumun 

seramik partiküllerini ıslatabilirliği oldukça düĢüktür (Çanakçı, 2006).  
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Çizelge 2.1 Sıvı alüminyumun vakum altında farklı seramik malzemeleri ıslatma açısının 

sıcaklıkla değiĢimi (Çanakçı, 2006) 

Malzeme Sıcaklık  (ºC) Islatma Açısı-θ  

(º) 

Vakum 

(Torr) 

 

SiC 

900 150 2.7 x 10
-4

 

1100 34 1.5 x 10
-5

 

1100 42 2.7 x 10
-4

 

 

B4C 

900 135 10-5 x 10
-6

 

1100 120 10-5 x 10
-6

 

1100 119 10-5 x 10
-6

 

 

Al2O3 

900 90 2.6 x 10
-5

 

900 120 10
-5

 

1100 70 2.6 x 10
-5

 

1100 80 10
-4

 

1100 83 10
-5

 

 

Al-B4C kompozit malzemelerinin sıvı hal prosesleri ile üretiminde 1100ºC’ın altındaki 

sıcaklıklarda B4C partikülleri, sıvı alüminyum tarafından yeterince ıslatılamamaktadır. 

Seramik partiküllerin ıslatılabilirliğini artırmak amacıyla genellikle partiküller ısıl iĢleme tabi 

tutulurlar veya kaplanırlar. (Kerti ve Toptan, 2006; Kerti ve Toptan, 2008; Toptan vd., 2009). 

Bununla birlikte, ıslatılabilirlik davranıĢı, metal-seramik arayüzeyini önemli ölçüde değiĢtiren 

reaktif bir bileĢen ilavesiyle de geliĢtirilebilir. Yapılan çalıĢmalar bor karbürün 

ıslatılabilirliğinin, göreceli düĢük kimyasal kararlılığından ve geniĢ bir bileĢim aralığına sahip 

(B4C-B10C) olmasından etkilendiğini ortaya koymaktadır. Bu özellikleri, bor karbürün sıvı 

metaller ile tepkime verebileceğini ortaya koymakta (B ve C’un sıvı metal içinde ayrıĢması 

veya çözünmesi) ve sıvı metaldeki ıslatılabilirliğini geliĢtirmede ilave bir serbestlik derecesi 

sunmaktadır (Aizenshtein vd., 2008). Yapılan çalıĢmalar, seramik partikülleri ile sıvı 

alüminyum arasındaki ıslatma açısının artan alüminyum sıcaklığı ile azaldığını ortaya 

koymuĢtur (Çanakçı, 2006). 
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2.2 Islatılabilirliği ĠyileĢtirme Yöntemleri 

Alüminyum matrisli kompozit malzemelerde ıslatılabilirlik, arayüzey enerjisini düĢüren 

takviyenin kimyasal reaksiyonu ile artırılabilir. Aynı zamanda sıvı alüminyumun yüzeyinde 

oluĢan oksit tabakasının uzaklaĢtırılmasıyla da ıslatılabilirliğin arttığı bilinmektedir. Takviye 

seramik partiküllerinin ıslatılabilirliğini etkileyen parametreler; sıvı alüminyum alaĢımlarının 

sıcaklığı, sıvı alüminyum matris-seramik takviye temas süresi ve ortam atmosfer basıncıdır. 

Genellikle sıvı alüminyum sıcaklığı ve temas süresi arttıkça ıslatılabilirlik artmaktadır. 

Vakum ya da inert atmosferde yapılan ergitmelerde de ıslatılabilirliğin arttığı bilinmektedir. 

Genel olarak düĢük ıslatılabilirlik kimyasal ve mekanik yollarla iyileĢtirilebilir. Bunlar; matris 

metaline alaĢım elementi ilavesi, takviye partiküllerinin ısıl iĢlemi, takviye partiküllerin 

kaplanması ve mekanik iĢlemlerdir (Froyen, 1994).  

2.2.1 AlaĢım Elementi Ġlavesi 

Matris alaĢımına Li, Ca, Ti, Zr, Mg ve P gibi reaktif elementlerin katılması sıvı metalin yüzey 

gerilimini azaltarak ıslatmayı iyileĢtirici etki yapar. Bu etki üç Ģekilde gerçekleĢebilir. 

 Ergiyik metalin yüzey enerjisini düĢürerek 

 Katı-sıvı arayüzey enerjisini düĢürerek 

 Arayüzeyde kimyasal reaksiyon meydana getirerek 

Bu mekanizmalardan birinin veya birkaçının oluĢmasıyla güçlü arayüzeyler elde edilebilir. 

Sisteme ilave edilen bu reaktif elementler ergiyiğin katı-sıvı arayüzey enerjisini azaltarak ve 

kimyasal reaksiyonlar sonucu metal ve seramik arayüzeyinde bir metaller arası bileĢik veya 

spinel olustururarak atomik ölçüde bağlanmayı sağlarlar (Kerti 1998; Toptan 2006). Bu 

metallerin katılmasının sıvı alüminyumun yüzeyinde oluĢan ve ıslatmayı engelleyen oksit 

filminin etkisini azalttığı da saptanmıĢtır. 

Alüminyum alaĢımlarına, ıslatmayı iyileĢtirmek için yaygın olarak Mg elementi ilavesi 

yapılmaktadır. Magnezyum, oksijen gidermek için kullanılan etkili bir elementtir. 

Magnezyumun yüzeydeki oksijen ile reaksiyona girmesiyle partikül yüzeyindeki oksit 

tabakası incelir ve ıslatılabilirlik iyileĢir. Islatılabilirliğin iyileĢmesi ile partiküllerin sıvı metal 

içerisinde karıĢımı kolaylaĢmakta ve homojen partikül dağılımlı MMK üretimi 

gerçekleĢmektedir. MMK’lerde ıslatılabilirlik arttıkça, aĢınma direncinin, çekme 

mukavemetinin, sürünme ve yorulma direncinin arttığı bilinmektedir (Çanakçı 2006; Özdin, 

2006). 
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2.2.2 Takviye Fazın Metalik Tabaka ile Kaplanması 

Seramik partikül ve karbon fiber takviyeli MMK’lerin sıvı hal teknikleri ile üretimi üzerinde 

yapılan çalıĢmalar matris-takviye etkileĢimini aradaki bir metal tabakasının artırdığını 

göstermiĢtir (Chu ve Lin, 2000; Rams vd., 2007). Seramik partiküllerin yüzeylerinin metalik 

bir tabaka ile kaplanması ile takviye-matris arayüzeyinde yapıĢma ve ıslatılabilirlik 

artırılmakta ve yüksek sıcaklıklarda takviye-matris arasında istenmeyen kimyasal 

reaksiyonların oluĢumu önlenebilmektedir. Takviye fazının üzerindeki kaplama tabakası aynı 

zamanda sıvı metalinin takviyeye difüzyonunu önleyici etki yapmaktadır (Viala vd., 1997). 

Kaplama iĢleminin ıslatılabilirliği artırmasındaki temel mekanizması, metal ve seramik 

arasındaki atom transferini kolaylaĢtırmaktır (Kerti, 1998). 

Takviye fazının yüzeyine ayrı ayrı seramik ve metalik kaplamalar yapılabildiği gibi; seramik-

metalik çok tabakalı kaplamalar da yapmak mümkündür. Takviye fazın özelliklerini olumsuz 

etkilemeyen, üniform ve ince tabakalar daha caziptir. En önemli kaplama teknikleri, kimyasal 

buhar biriktirme (CVD), fiziksel buhar biriktirme (PVD), sol-jel, termal sprey, elektrolitik ve 

akımsız kaplama teknikleridir (Viala vd., 1997). Kaplama yönteminin seçiminde, sistemde 

oluĢturmak istenen kaplamanın özellikleri ve kaplama prosesinin uygulanabilirliği dikkate 

alınmalıdır.  

Seramik partiküllerin kaplanmasında en çok tercih edilen metaller kolay ıslanabilen bakır 

(Cu)  ve nikel (Ni)’dir. Akımsız kaplama yöntemi ile takviye malzemelerin yüzeyleri ince bir 

metalik tabaka ile kaplanabilmektedir (Kretz  vd., 2004; Rams vd., 2007). 

2.2.2.1  Akımsız Nikel Kaplama Tekniği 

Partikül yüzeylerinin metalik bir tabaka ile kaplanmasında farklı metotlar kullanılmakla 

birlikte, akımsız kaplama yöntemi bu metotlardan en uygun olanıdır. Akımsız kaplamalar 

içerisinde nikel kaplamalar en önemli yeri tutar.  Son yıllarda, metal matrisli seramik takviyeli 

kompozit malzeme üretiminde, seramik-metal etkileĢimini artırmak amacıyla takviye 

malzemeleri akımsız nikel yöntemi ile kaplanarak matris metaline ilave edilmektedir. 

Akımsız nikel kaplama tekniği, katalitik malzeme yüzeyinde, nikel iyonlarının bir redükleyici 

etkisiyle redüklenerek nikel metaline dönüĢmesi esasına dayanır (Riedel 1992; Matik ve 

Çıtak, 2006). Akımsız nikel kaplama yöntemi ile kullanılan redükleyici türüne bağlı olarak 

Ni-P, Ni-B veya saf nikel kaplamalar elde edilebilmektedir (Zhu vd., 2008a, 2008b). Yöntem,  

metal veya metal olmayan altlıklar üzerine metalik nikel kaplamada yaygın olarak 

kullanılmaktadır. Son zamanlarda partiküller, fiberler ve hatta tüpler de bu yöntemle kolayca 
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kaplanabilmektedir. (Di Giampaolo vd., 1997; Zhu vd., 2008a, 2008b; Kamal ve 

Sathiyamoorthy, 2008). 

Akımsız nikel kaplamanın, elektrolitik kaplamaya göre en büyük avantajı; üniform bir 

kaplama kalınlığı sağlaması, dolayısıyla düzgün olmayan yüzeylere bile eĢ kalınlıkta ve 

çözelti ile temas eden her yere kolaylıkla kaplanabilmesidir (Uncuoğlu 1997; Erdener 1999; 

Turan 2002). Elektrolitik kaplamalarda, malzeme yüzeyine dıĢarıdan verilen elektrik akımı, 

tüm yüzeye eĢit verilemeyeceği için, düzenli, homojen ve aynı kalınlıkta kaplama yapmak 

mümkün değildir (Sisti ve Ruffini, 2008). Kısaca akımsız nikel kaplamaların üstünleri 

aĢağıdaki sıralanmıĢtır.  

 Çok az gözenekli ve yüksek korozyon dirençli olmaları 

 Düzgün olmayan yüzeylere dahi eĢ kalınlıkta ve çözelti ile temas eden her yere 

kaplanabilmeleri 

 Ġstenilen her kalınlıkta kaplanabilmeleri 

 AĢınmaya dirençli ve ısıl iĢlemle yüksek sertliklere eriĢebilen nitelikte olmaları 

 Metal veya metal olmayan yüzeylere dahi, belirli bir ön iĢlemden sonra baĢarılı bir 

Ģekilde kaplanabilmeleri (Çakır 1997). 

2.2.2.2 Akımsız Nikel Kaplama Banyosu BileĢenleri 

Tipik bir akımsız kaplama banyosu, metal tuzu, redükleyici ajan, kompleks ajanı ve 

stabilizatörden oluĢmaktadır. Akımsız nikel kaplama banyolarında,  nikel kaynağı olarak, en 

çok kullanılan metal tuzları, nikel klorür ve nikel sülfatlardır. Nikel iyonunun indirgenmesi 

için kullanılan redükleyiciler ise, hipofosfit, borhidrür, aminoboranlar ve hidrazindir. Bunların 

yanı sıra, akımsız nikel kaplama banyolarında, uygun kompleks oluĢturucular, stabilizatörler, 

hızlandırıcılar, tamponlayıcılar, frenleyiciler, pH ayarlayıcılar ve ıslatılabilirlik ajanları 

kullanılmaktadır (Riedel 1991, Henry 2000). 

Akımsız nikel kaplama banyolarında nikel iyon kaynağı olarak kullanılan tuz çözeltileri; nikel 

sülfat, nikel klorür ve nikel asetattır. Bunların bileĢimleri ve içerdikleri % Nikel miktarları 

aĢağıdaki görülmektedir.  

 

 

 



9 

 

Çizelge  2.2 Akımsız nikel banyolarında kullanılan Ni
2+

 kaynakları ve % Ni oranları 

Kimyasal Formülü   Ni oranı 

Nikel Sülfat   (NiSO4.6H2O)         % 23  

Nikel Klorür  (NiCl2.6H2O)          % 24,7  

Nikel Asetat  (Ni(CH3 COO)2.4H2O)         % 23,6  

 

Akımsız nikel kaplama banyolarında kullanılan en yaygın redükleyiciler aĢağıdaki gibidir. 

 Sodyum hipofosfit (NaH2PO2.H2O) 

 Sodyum borhidrür (NaBH4) 

 Hidrazin (H2N-NH2) 

Akımsız kaplama banyolarında redükleyici olarak hipofosfit kullanıldığında nikel-fosfor, bor 

hidrür kullanıldığında nikel-bor ve hidrazin kullanıldığında saf nikel kaplamalar elde 

edilmektedir. 

Kompleks oluĢturucu maddelerin görevi akımsız nikel banyo çözeltisinin kendi kendine 

ayrıĢmasını engellemek ve redüklemenin yalnız katalitik yüzey üzerinde meydana gelmesini 

sağlamaktır. Kompleks oluĢturucular sodyum hipofosfitli banyolarda nikel fosfit çöküĢünü 

engelleyerek banyoyu kararlı kılarlar. Ayrıca tampon görevi yaparak pH’ın ani düĢmesini 

önlerler.  Genelde serbest nikel iyonu konsantrasyonunu ayarlayan organik asitler veya tuzları 

kullanılır. Monokarboksilik asitler, dikarboksilik asitler, hidrokarboksilik asitler ve amonyak 

bunlar arasında sayılabilir. Genelde kompleks oluĢturucuların varlığı, laktik asit dıĢında 

metalin redüklenme hızını düĢürür.  

Kompleks oluĢturucuların etkisi ile yavaĢlayan nikel kaplama hızı endüstriyel açıdan kabul 

edilemeyecek değerlere düĢer. Bu hızı arttırmak için banyolara çok düĢük oranlarda 

hızlandırıcılar ilave edilir. Genelde konsantrasyonları 2-20 ppm arasında değiĢir. Karbonik 

asitler ve çözünebilir florürler gibi bileĢikler ve bazı solventler hızlandırıcı olarak kulla-

nılabilir. 

Akımsız nikel kaplama banyolarında kabul edilebilir bir kaplama hızı elde edebilmek için 

banyonun belirli oranda "kararsız" olması gerekir. ÇalıĢma sırasında geliĢen koĢullar 

banyonun kararsızlığının aniden bozulmasına ve nikelin toz nikel veya nikel-fosfit 

(hipofosfitli çözeltilerde) veya nikel borür (borhidrürlü çözeltilerde) halinde çökmesine neden 
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olur. Çökmenin temelde nedeni banyoda kolloidal veya çok küçük boyutta katı çekirdeklerin 

bulunması veya meydana gelmesidir. Yüksek alan/hacim oranına sahip bu yüzeylerde 

redüklenme hızla geliĢir ve banyo bozulur. Bu olaydan önce banyoda çok Ģiddetli bir gaz 

çıkıĢı olur ve siyah toz nikel açığa çıkar. Bu kararsızlığın kaynakları Ģunlar olabilir; 

 Banyonun bölgesel fazla ısınması 

 Redükleyicinin yüksek konsantrasyonlarda katılması ve banyoda yüksek redükleyici içeren 

bölgelerin oluĢması 

 Sistemdeki tozların yüzeyinde katalitik etki ile redüklenmenin baĢlaması 

 Hipofosfitin ayrıĢması sonucu oluĢan ortofosfitin, çözünürlük sınırının üzerindeki 

oranlarda banyoda bulunması 

 Banyoda Pd gibi redüksiyonu hızlandıran elementlerin taĢınması 

Genelde banyoların iyi kontrolü, düzenli filtrasyonu ve karıĢtırılması bu sorunları büyük 

ölçüde önlemesine rağmen tehlikeyi tamamen ortadan kaldırmak için banyolara frenleyici 

veya kararlaĢtırıcı denilen katkı maddeleri katılır. Bu sayede kolloidal maddeler üzerinde 

redüklenme engellenmiĢ olur. Frenleyici olarak hipofosfitli çözeltilerde; tioüre gibi kükürtlü 

bileĢikler, molibdat ve iyodat gibi oksidanlar, kurĢun, bizmut gibi ağır metal iyonları 

kullanılabilir. Frenleyiciler çok düĢük oranlarda bazen parlatıcı olarak görev görmelerine 

karĢın, kritik konsantrasyonların üzerinde reaksiyonları tamamen durdurabilmektedir. 

Özellikle kükürtlü bileĢikler baĢta olmak üzere bazıları da kaplamada iç gerilimlere neden 

olmakta, gözenekliliği artırmakta ve sünekliği azaltmaktadır. Bunun sonucu olarak 

kaplamanın korozyon ve aĢınma direnci de azalmaktadır.  

Kaplama sırasında meydana gelen reaksiyonlar, hidrojen iyonunun artması ile çözeltinin 

asitlik derecesini arttırır, yani pH değerini düĢürür. Genellikle kompleks oluĢturucu katkı 

maddeleri, pH' ı sabit tutma yani tamponlama yönünde etki gösterirlerse de zaman zaman 

banyoya amonyak, hidroksitler ve karbonatlar ilavesi ile pH' ın düĢürülmesi sağlanır. pH’ ın 

fazla düĢmesi banyoda metal toplanma hızını büyük oranda azaltır. Özellikle pH değeri 3'ün 

altında ise çalıĢılamaz (Çakır, 1997). 
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2.2.2.3 Akımsız Nikel Kaplama Türleri 

Akımsız nikel kaplamalar kullanılan redükleyici türüne bağlı olarak saf nikel,  nikel-fosfor 

veya nikel-bor bileĢiminde olabileceğine önceki bölümlerde değinilmiĢti. Bu bölümde 

akımsız nikel kaplama türleri akımsız Ni-P ve Ni-B olarak iki sınıfta incelenecektir.  

2.2.2.4 Ni-P Kaplamalar  

Ticari olarak kullanılan akımsız nikel kaplamaların büyük bir kısmı sodyum hipofosfitli 

(NaH2PO2.H2O) banyolardan elde edilir. Bu banyoların en temel avantajı bor bileĢikleri ve 

hidrazin içeren banyolara göre maliyetinin düĢük olmasıdır (Yazıcıoğlu, 2007). Hipofosfitli 

banyolarda Ni’in indirgenme reaksiyonları eĢitlik (2.1), (2.2) ve (2.3)’te gösterilmektedir. 

3NaH2PO2 + 3H2O + NiSO4 → 3NaH2PO3 + H2SO4 + 2H2 + Ni                                         (2.1)                 

2H2PO2
- 
+ Ni

2+
 + 2H2O →   2H2PO3

- 
+ H2 + 2H

+
 + Ni                                                        (2.2) 

Ni
2+

 + H2PO2
- 
+ H2O → Ni + H2PO3

-
 + 2H

+
                                                                         (2.3)                                            

Ni’in indirgenme reaksiyonları, yüksek sıcaklıklarda (60ºC≤T≤95ºC) katalitik aktif 

yüzeylerde gerçekleĢir. Hipofosfitli akımsız Ni kaplama banyosunda, Ni’in indirgenme 

reaksiyonlarıyla birlikte eĢitlik (2.4) ve (2.5)’deki reaksiyonlar gereği bir miktar fosfor ve 

moleküler hidrojen de oluĢmaktadır. 

H2PO2
-
 + Hads → H2O + OH

-
 + P                                                                                     (2.4)          

3H2PO2
-
 → H2PO3

- 
+ H2O + 2OH

-
 + 2P                                                                               (2.5) 

Hipofosfit kullanılarak elde edilen kaplamalar yaklaĢık % 3–15 P içeriğine sahip Ni-P alaĢımı 

Ģeklindedir (Riedel 1991). Hipofosfit banyoları pH değerine bağlı olarak asidik veya alkali 

türde olabilir. Asidik hipofosfit banyoları, Ni kaynağı olarak nikel sülfat veya nikel klorür 

içerirler. Ortalama nikel konsantrasyonları 6–7 g/l, sodyum hipofosfit konsantrasyonları 20 

g/l, organik asitler ve tuzlarının konsantrasyonları 10 ve 40 g/l arasındadır. Bu banyoların 

tercih edilen pH değerleri, 4±0,5 iĢlem sıcaklıkları da 85–95 ºC arasıdır. Kaplamadaki fosfor 

miktarı pH değerine bağlı olarak kontrol edilebilir. Genellikle pH yükseldikçe fosfor miktarı 

azalır ve kaplamanın özellikleri buna bağlı olarak değiĢir (Turan, 2002). Bu banyoların 

kaplama hızları oldukça yüksek olup, 20 -25 µm/saat arasındadır (Krishnan vd., 2006) 

Alkali banyoların en önemli dezavantajı 90ºC’ın üzerindeki sıcaklıklarda stabilitesini 

kaybetmesi ve pH’ı yükseltmek için kullanılan amonyağın bu sıcaklıklarda sistemden 

uzaklaĢmasıdır. Dolayısıyla 90 ºC’ın üzerindeki sıcaklıklarda pH’ı kontrol etmek zordur. 

Alkali banyolar düĢük sıcaklık kaplamaları için ideal olup, genellikle plastiklerin kaplanması 
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için kullanılır. Bu banyoların nikel ve hipofosfit konsantrasyonları da asidik banyolarla 

benzerdir. Ancak, asidik banyolardan faklı olarak, nikelin kaplanma hızı hipofosfit 

konsantrasyonu ile artar. Çok yüksek hipofosfit konsantrasyonlarında banyonun kararlılığı ve 

kaplamanın homojenliği bozulur (Riedel 1991; Krishnan vd, 2006).  

2.2.2.5 Ni-B Kaplamalar  

Akımsız nikel kaplama banyolarında en çok kullanılan bor bileĢikleri, sodyum bor hidrür 

(NaBH4) ve aminoborlardır. Aminoborlar, sodyum bor hidrürlerden daha zayıf 

redükleyicilerdir. Sodyum bor hidrürlerin ideal kullanım koĢulları alkali solüsyonlarda 90-95 

ºC iken, amino borlar zayıf asidik banyolarda düĢük sıcaklıklarda kullanılırlar. Sodyum bor 

hidrür, asidik ve nötral çözeltilerde kolayca hidrolize olur (Riedel 1991). Benzer Ģekilde, pH 

değeri çok yüksek alkali çözeltilerde Ni
2+

 iyonları, nikel hidroksit çökeltileri oluĢturarak 

akımsız nikel kaplamayı engelleyebilir. Ni
2+ 

 iyonları sulu çözeltilerde serbest iyonlar halinde 

bulunmak yerine [Ni(OH)x]
2+ 

(X=1-6) halinde su moleküllerine bağlanırlar Bu durumu 

önlemek için banyonun pH’ı yüksek değerlere ayarlanmadan önce, sisteme güçlü bir 

kompleks oluĢturucu ilave edilmelidir. Ni-B banyolarda kullanılan önemli kompleks 

oluĢturuculardan biri de etilen diamin (C2H8N2)’dir ve üç temel fonksiyonu vardır. Bunlar: 

 Banyonun pH değerinin çok hızlı düĢmesini önler. 

 Ni(OH)2 çökeltilerinin oluĢmasını önler. 

 Sistemdeki fazla serbest Ni
2+

 iyonlarının kontrolünü sağlar. 

ġekil 2.2’de görüldüğü gibi baĢlangıçta Ni
2+

 ile kompleks oluĢturan altı su molekülünden ikisi 

bir C2H8N2 molekülü ile yer değiĢtirerek birinci tipteki nikel kompleksini oluĢturabilir. Benzer 

Ģekilde iki veya üç C2H8N2 molekülü dört yada altı su molekülü ile yer değiĢtirerek iki ve 

üçüncü tiplerdeki nikel kompleksini oluĢturabilir.  

 

ġekil2.2 Ni
2+ 

– H2O yapısının Ģematik gösterimi (Zhu vd, 2008b) 
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Akımsız kaplama prosesi sırasında redükleyici ajan NaBH4, Ni(C2H8N2)
 2+

x halindeki Ni
2+

 

iyonlarını Ni’ye redükler (Zhu vd. 2008b).
 

4Ni
2+

 + 2BH4
- 
+ 6OH

-
→2Ni2B+ 6H2O+ H2                                                                       (2.6) 

4Ni
2+

 +BH4
-
 +8OH

-
→ 4Ni + BO2

-
+ 6H2O                                                                         (2.7)  

pH değeri 11 ve 14 arasında olan alkali banyolarda eĢitlik (2.6) ve (2.7)’deki reaksiyonlara 

göre nikel borür ve metalik nikel oluĢmasıyla akımsız Ni-B kaplamalar elde edilir (Chiba vd., 

2005). 

2.2.2.6 Akımsız Ni-P ve Ni-B Kaplamaların KarĢılaĢtırılması 

Akımsız Ni-B kaplamaların sertliği oldukça yüksek olup, bu tür kaplamalara yüksek oranlarda 

ısıl iĢlem uygulanabilir. Ni-B kaplamaların aĢınma dirençleri de oldukça yüksektir. Fakat bu 

kaplamaların maliyeti Ni-P kaplamalara göre daha yüksektir. Ni-B ve Ni-P kaplamalar 

arasındaki bazı farklar aĢağıdaki gibidir.  

 Ni-P kaplamalar, kaplandığı koĢullarda amorf yapıda iken Ni-B kaplamalar genellikle 

Ni2B Ģeklinde kristalin haldedir. Bu kaplamalar homojen bileĢimde olmayıp farklı faz 

bileĢimlerinde olabilir. 

 Ni-B kaplamaların ergime derecesi oldukça yüksek olup, metalik nikelin ergime 

derecesine yakındır. 

 Genel olarak akımsız Ni-B kaplamaların korozyon direnci akımsız Ni-P 

kaplamalardan düĢüktür.  

 Eğme testine dayalı, Ni-B kaplamaların süneklik değeri, yüksek fosforlu Ni-P 

kaplamalara göre 5 kat daha kötüdür (Krishnan, 2006). 

2.2.3 Takviye Fazına Ön ĠĢlem Uygulanması 

Alüminyum matrisli kompozit malzemelerde, takviye fazlarının, sıvı metale ilave edilmeden 

önce yüzeylerinde bulunabilecek neminin giderilmesi ıslatmayı iyileĢtiren faktörlerden biridir. 

Takviye fazının belirli sıcaklığa kadar ön ısıtılması, ilave sırasında, sıvı metalin sıcaklığının 

aĢırı düĢmesini ve takviyeye temas eden sıvı metalin hemen katılaĢarak ıslatmayı 

kötüleĢtirmesini önleyici etki yapar. Bu amaçla takviye ve matris malzemesine bağlı olarak 

parçacıklara 400-800
o
C arasında ön ısıtma uygulanabilir (Çanakçı, 2006).  

Aynı zamanda, ısıl iĢlem ile oksit olmayan seramik partikül veya fiberlerin yüzeylerini 

oksitleyerek matris malzemesi ile kimyasal reaksiyona girmesi sağlanabilir. Yüzeyde oksit 
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oluĢumunun, oksitlerin metal ile bağlanabilirliği, metal atomlarının oksijen anyonları ile 

etkileĢimi sonucu ıslanmayı arttırdığı kabul edilmektedir. Ancak, oksitlerin sıvı metal ile 

ıslanabilirliğinin zayıf olduğu da bilinmektedir (Kerti, 1998; Toptan, 2006). Bu çalıĢmada da 

takviye B4C partiküllerin kısmi oksidasyonu ile yüzeylerinde bor oksit tabakası oluĢturularak 

sıvı alüminyum tarafından ıslanabilirliğinin artırılması hedeflenmiĢtir.  
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3. ALÜMĠNYUM BOR KARBÜR KOMPOZĠT MALZEMELERDE 

ISLATILABĠLĠRLĠK  

Bor karbürün sahip olduğu yüksek sertlik, yüksek aĢınma direnci, düĢük yoğunluk gibi üstün 

mekanik ve fiziksel özellikler, alüminyum matrisli kompozit malzemelerde takviye 

malzemesi olarak kullanılmasına imkan sağlamaktadır. Etkili bir takviye malzemesinden 

beklenen özellikleri karĢılayan B4C partikülleri, özellikle alüminyum matrisli kompozit 

malzemeler için oldukça cazip bir takviye malzemesi olması, Al-B4C kompozit malzemelerin 

hem toz metalurjisi hem de döküm yöntemleri ile üretiminin çalıĢılmasına sebep olmuĢtur 

(Kennedy ve Brampton, 2001). Ancak B4C tozlarının maliyetinin Al2O3 ve SiC tozlarına göre 

yüksek olması sebebiyle, B4C takviyeli AMK'ler üzerine yapılan araĢtırmalar, diğerlerine göre 

sınırlı sayıda kalmıĢtır (Zhang vd., 2004).  

Al-B4C kompozit malzemelerin üretiminde, karĢılaĢılan temel sorun, özellikle ağ. %10’un 

üzerindeki takviye oranları ve 1100
o
C ve altı gibi düĢük sıcaklıklar için alüminyum metalinin 

takviye malzemesi olan bor karbür yüzeyini, etkili bağlanmayı sağlayabilecek ve bunun 

sonucunda kompozit malzemenin istenilen mekanik özelliklere sahip olmasını sağlayacak 

Ģekilde ıslatamamasıdır (Toptan vd., 2006). 

Yapılan çalıĢmalar bor karbürün ıslatılabilirliğinin, göreceli düĢük kimyasal kararlılığından ve 

geniĢ bir bileĢim aralığına sahip (B4C-B10C) olmasından etkilendiğini ortaya koymaktadır. Bu 

özellikleri, bor karbürün sıvı metaller ile tepkime verebileceğini ortaya koymakta (B ve C’un 

sıvı metal içinde ayrıĢması veya çözünmesi) ve sıvı metaldeki ıslatılabilirliğini geliĢtirmede 

ilave bir serbestlik derecesi sunmaktadır (Aizenshtein, 2008). 

3.1 Al-B4C Arayüzeyi 

MMK’larda arayüzey;  matris ve takviye arasında bağlanma ile geliĢtirilen ve kalınlığı bir 

angstromdan bir kaç angstroma kadar değiĢebilen bir alanı ifade eder. Arayüzeyin kimyasal 

ve mekanik olmak üzere iki önemli fonksiyonu vardır (Charles, 1969) 

 Mekanik Fonksiyon: Yükün matristen takviyeye transferini kapsar. 

 Kimyasal Fonksiyon: Matris-takviye arayüzeyindeki ıslatılabilirlik derecesini kapsar.  

Mekanik fonksiyon, matris ile takviyenin, kenetlenmesiyle, kimyasal etkilerin yokluğunda 

mekanik bağlanma ile meydana gelir ve bu fiber takviyeli kompozit malzemelerin üretiminde 

önem taĢır. Kimyasal fonksiyon ise, matris ve takviyenin atomlarının direkt kontak 

kurmasıyla oluĢan ve elektron değiĢimi ile meydana gelen kimyasal bağlanma Ģeklindedir. Bu 
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türden bir bağlanma; metalik, iyonik ya da kovalent olabilir. Metalik bağ, diğerlerinden daha 

sünek olduğundan, MMK'lerde istenen bağdır (Rajan vd., 1998). 

Al-B4C kompozit malzemelerinde B4C partiküllerinin reaktif bir element ile kaplanması 

ve/veya reaksiyona sokulması ile arayüzey oluĢumu sağlanabilir. Sonuçta oluĢan reaksiyon 

ürünleri, bağlardaki metalik karakteri artırarak bağlanmayı kuvvetlendirir. Toptan vd. (2009), 

Al-B4C kompozit malzemelerini, K2TiF6 flaksı kullanarak 850ºC sıcaklıkta döküm yöntemi 

ile üretmiĢtir.  %10 takviye oranlarında, Al-B4C arayüzeyinde titanyumlu reaksiyon tabakası 

meydana getirerek ıslatma açısından olumlu sonuçlar almıĢlardır (ġekil 3.1).  

 

ġekil 3.1 Al-B4C kompozit malzemelerinde titanyumlu reaksiyon tabakasından oluĢan 

arayüzeye ait mikroyapı görüntüsü (Toptan vd., 2009)     

3.2 Al-B-C Üçlü Sisteminde OluĢan Fazlar 

Al-B-C sisteminde en az dokuz üçlü faz olduğu bilinmektedir. Literatürdeki çalıĢmalar, Al-

B4C sisteminde, 600–700 °C aralığında AlB2, 700–900 °C aralığında ise AlB2 ve Al4BC 

fazlarının birlikte oluĢtuğunu ortaya koymaktadır. 900-980 °C aralığında ise oluĢan baĢlıca 

ara faz Al4BC iken, 1000-1050 °C arasında AlB24C4 fazı ile birlikte mekanik özellikleri 

oldukça kötü etkileyen Al4C3 fazının oluĢmakta olduğu bilinmektedir (Pyzik ve Beaman, 

1995). 

627ºC ve 900 ºC aralığında B4C’ün alüminyum ile kimyasal reaktivitesini araĢtıran Viala vd. 

(1997); bu sıcaklıklarda B4C’ün katı ve sıvı alüminyumla etkileĢtiğini saptamıĢtır. 660ºC’ın 

altındaki sıcaklıklarda (alüminyum katı halde iken) etkileĢimin çok yavaĢ olduğunu, fakat 

üçlü karbür (Al3BC) ve di borür (AlB2) fazlarının oluĢmasıyla etkileĢimin arttığını 

belirlemiĢtir (ġekil 3.2). 660ºC’ın üzerindeki sıcaklılarda Al sıvı halde olduğundan reaksiyon 

hızının keskin bir Ģekilde arttığını gözlemlemiĢtir. 868±4 ºC’a kadar, reaksiyon ürünleri 

Al3BC ve AlB2’dür. 868ºC’ın üzerindeki sıcaklıklarda AlB2 fazı Al3B48C2 (β- AlB12) ile yer 
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değiĢtirirken; Al3BC fazı oluĢmaya devam etmektedir. Her üç durumda da etkileĢim, sırasıyla 

aĢağıdaki aĢamaları kapsayan aynı mekanizma ile meydana gelmektedir. Bunlar; 

alüminyumun B ve C tarafından doyurulması, çekirdeklenme ve Al3BC ve karbonca fakir 

AlB2 fazının çözünme-çökelmesi ile büyümesi ve sonuçta Al3BC fazı tarafından B4C’ün 

pasivizasyonu kademeleridir (Viala vd., 1997). 

 

ġekil 3.2 647 ºC’ta 450 saat ısıtılan Al-B4C kompozit malzemede Al-B4C arasındaki katı hal 

reaksiyonları ile Al3BC ve AlB2 kristallerinin büyümesi (Viala vd., 1997) 

 

Genel olarak metalleri,  bor karbür ile olan ara etkileĢimlerine bağlı olarak 2 gruba ayırmak 

mümkündür. Birinci grup, Ti, Si, Al, Fe, ve Ni gibi metalleri içeren ve bor karbür ile 

tepkimeye girerek yeni karbür ve borür fazlarını meydana getiren elementleri kapsar. Ġkinci 

grubu ise Cu, Au, Ag ve Sn gibi reaktif olmayan metaller oluĢturur. Bu gruptaki metallerin 

bor karbürle tepkimesi, karbürün ayrıĢması ile sınırlandırılır ve yeni fazların oluĢumu önlenir. 

Reaktif olmayan metaller bor karbürü ve diğer oksit dıĢı seramikleri ıslatamazlar ve 

ıslatılabilirlik temas açıları 130-140
°
civarındadır. Islatılabilirlik davranıĢı, metal-seramik 

arayüzeyini önemli ölçüde değiĢtiren reaktif bir bileĢen ilavesiyle geliĢtirilebilir (Aizenshtein 

vd., 2008) 
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4. B4C PARTĠKÜLLERĠNĠN YÜZEY ÖZELLĠKLERĠNĠN DEĞĠġTĠRĠLMESĠ 

Al-B4C kompozitlerinin döküm yolu ile üretiminde, B4C partiküllerinin sıvı alüminyum 

tarafından ıslatılabilirliğini iyileĢtirmek amacıyla partiküllerin yüzey özellikleri çeĢitli 

teknikler kullanılarak değiĢtirilebilir. B4C partiküllerinin yüzeylerinin metalik bir tabaka ile 

kaplanmasında kullanılan en uygun yöntem akımsız kaplama yöntemidir. Akımsız kaplama 

yöntemi ile B4C partiküllerinin yüzeyleri, sıvı alüminyum tarafından kolayca ıslatılabilen 

metalik nikel tabakası ile kaplanabilir.  

Ayrıca, B4C partiküllerini, belirli sıcaklıklarda kısmi oksitleyerek yüzeylerinde ince bir bor 

oksit (B2O3) tabakası oluĢturulabilir. B4C yüzeyinde oluĢturulan B2O3’in sıvı alüminyum 

tarafından ıslatılabilirliğinin B4C’e göre daha yüksek olması tahmin edilmektedir. 

4.1 B4C Partiküllerinin Akımsız Nikel Kaplanması 

Ġletken olmayan seramik partiküllerin etkili bir Ģekilde akımsız nikel kaplanmasında, kaplama 

öncesi uygulanan ön yüzey iĢlemleri önemli rol oynamaktadır. Genel olarak bu iĢlemler, 

malzeme yüzeyinin hassaslaĢtırılması ve aktivasyon aĢamalarını kapsamaktadır. Seramik 

partikül yüzeylerinin hassaslaĢtırmasında SnCl2 ve HCl çözeltileri kullanılır. Kaplanmak 

istenen partiküller SnCl2 ve HCl çözeltisinde yeterli süre çalkalanır. Bu esnada çözeltiden 

ayrıĢan Sn
2+

 iyonları partikül yüzeyine geçerek tercihli bölgelere tutunurlar Aktivasyon 

aĢamasında ise PdCl2 ve HCl çözeltileri kullanılır. Pd
2+

 iyonları, EĢitlik 4.1’e göre  Sn
2+

 

iyonlarını, Sn
4+

’ya oksitleyerek kendileri Pdº’a dönüĢürler  (Kang vd., 2002).  

  PdCl2 + SnCl2  →   Pdº + SnCl4                                                                     (4.1)            

Bu Pdº atomları, katalitik merkez rolünü üstlenerek akımsız nikel kaplamanın baĢlamasını 

sağlarlar. Akımsız kaplama sırasında oluĢan Niº iyonu da katalitik etki gösterdiğinden proses 

otokatalitik olarak devam eder. B4C partiküllerinin akımsız nikel kaplanması Ģematik olarak 

ġekil 3.1’te gösterilmektedir (Zhu ve Lu, 2006). 

Literatürde yapılan çalıĢmalar incelendiğinde Zhu ve arkadaĢlarının B4C partiküllerinin 

yüzeylerini akımsız yöntemle farklı kalınlıklarda Ni-B nano tabakası ile kapladığı 

görülmektedir. 
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ġekil 4.1 B4C partiküllerinin akımsız nikel kaplanmasının Ģematik olarak gösterilmesi      

(Zhu ve Lu, 2006) 

 

   

    

 

ġekil 4.2 a) 1 nm,  b) 5 nm, c) 10 nm, d) 20 nm ve e) 50 nm, kalınlıklarda Ni-B kaplanan B4C 

partiküllerinin SEM görüntüleri (Zhu vd., 2008a) 
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ġekil 4.2 a, b, c, d ve e karĢılaĢtırıldığında 5 nm Ni-B kalınlığının en üniform tabaka olduğu 

görülmektedir (ġekil 4.2b). Ġnce Ni-B nano tabakası, B4C partiküllerinin yüzeylerinin 

tamamını sürekli bir Ģekilde kaplamıĢtır. ÇalıĢmada kullanılan akımsız nikel kaplama 

banyosunun kimyasal bileĢimi Çizelge 4.1’de verilmiĢtir. 

Çizelge 4.1 Akımsız Ni-B kaplama banyosunun kimyasal bileĢimi (Zhu ve Lu, 2006) 

Banyo BileĢimi Mol/L 

NiSO4.6H2O 0.079 

C2H8N2 0.237 

NaBH4 0.079 

 

ġekil 4.3’te farklı kalınlıklarda Ni-B tabakası ile kaplanan B4C partiküllerinin SEM kesit 

görüntüleri yer almaktadır. ġekil 4.3 a)’da Ni-B kalınlığı 5 nm olduğunda, yatay kesit 

görüntüsünden ölçülen kalınlık 43 nm’ dir. ġekil 3.3 b)’de kalınlık 50 nm olduğunda gerçek 

nano tabaka kalınlığı 90 nm olarak ölçülmüĢtür. 

    

ġekil 4.3 Farklı Ni-B kalınlıklarda kaplanan B4C partiküllerinin kesit SEM görüntüleri          

a) 5 nm kalınlık ve b) 50 nm kalınlık (Zhu vd., 2008a) 

 

Mikroyapısal incelemelerde, kaplama kalınlıklarının, hedeflenen kaplama kalınlıklarından 

daha büyük olmasının genel olarak üç nedeni aĢağıdaki gibidir. 

 Akımsız nikel kaplamada, teorik kaplama kalınlığına iliĢkin hesaplamalar saf nikel 

üzerinden yapılmaktadır. 
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 Partiküllerin üzerindeki kaplama tabakası, son derece sert olan B4C partiküllerine göre 

oldukça yumuĢaktır. Bu nedenle, numune hazırlama sırasında kaplama tabakası bir 

miktar Ģekillenerek B4C partiküllerinin üzerine doğru sıvanır. 

 Numune hazırlama sırasında seçilen kaplama kesidi, partikülün rastgele konumundan 

dolayı, eğime bağlı olarak gerçek tabaka kalınlığını verecek oryantasyonda 

bulunmayabilir ve eğim yönüne bağlı olarak daha kalın tabakalar halinde görülebilir 

(Zhu vd., 2008a). 

4.2 B4C Partiküllerinin Kısmi Oksidasyonu 

B4C partiküllerini oksitleyerek yüzeylerinde ince bir B2O3 filminin oluĢturulması ile sıvı 

alüminyum tarafından ıslatılabilirliği iyileĢtirilebilir. Rombohedral kristal yapıya ve kovalent 

bağa sahip bir bileĢik olan B4C’ün yüksek sıcaklıklarda oksidasyon direnci düĢüktür (Lee ve 

Speyer, 2003; Speyer ve Lee, 2004).  Bor karbür partiküllerinin oksidasyonu partikül boyutu 

ve sıcaklığa bağlıdır. Küçük partiküllerin yüzey alanlarının daha büyük olmasına bağlı olarak 

oksidasyon oranı da daha fazladır. B4C havada oksitlendiği zaman B4C partiküllerin 

yüzeyinde B2O3 cam filmi oluĢur (Li ve Qiu, 2007). Yüksek sıcaklıklarda B2O3’ün buhar 

fazına geçmesi oksidasyon prosesinde farklılıklara neden olmaktadır (Lee ve Speyer, 2002; Li 

ve Qiu, 2007). Kuru havada, bor karbürün oksidasyon hızı, sıcaklıkla artmaktadır. 1200 

°C’nin altında B, C ve O’nun oksit tabakası boyunca difüzyonu nedeniyle oksidasyon prosesi 

sınırlandırılmaktadır. 1200°C’nin üstündeki yüksek sıcaklıklarda, B2O3’in buharlaĢma hızının, 

B4C’nin oksitlenme hızından yüksek olduğu bilinmektedir.  

Literatürde yapılan çalıĢmalar, oksidasyon baĢlangıç sıcaklığının su buharlı ortamda, kuru 

havaya göre daha düĢük olduğunu ortaya koymuĢtur.  DüĢük sıcaklıklarda B4C; su buharında 

kuru havaya göre daha hızlı oksitlenmektedir. 700°C’ın üstündeki sıcaklıklarda kuru havadaki 

oksidasyon hızı su buharı - hava karıĢımındaki oksidasyon hızını geçmektedir. Bunun nedeni, 

B4C yüzeyinde B2O3’ün varlığı suda oksidasyonu engellerken havada böyle bir etki 

göstermemektedir. Kuru havada lineer oksidasyon kinetiği gözlemlenirken, su buharında non-

lineer oksidasyon kinetiği gözlemlenmektedir. Kuru atmosferde bor karbür ile oksijen ya da 

su buharı arasında oluĢabilecek reaksiyonlar aĢağıdaki gibidir. 

B4C(k) + 4O2(g) = 2B2O3(s) + CO2(g)                                (3.9)                                                 (3.9) 

B4C(k) + 7/2O2(g) = 2B2O3(s) + CO(g)                 (3.10)                                   (3.10) 

B4C(k) + 8H2O(g) = 2B2O3(s) + CO2(g) + 8H2(g)                                                           (3.11) 
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B4C(k) + 7H2O(g) = 2B2O3(s) + CO(g) + 7H2(g)  (3.12)                                                          (3.12) 

B4C(k) + 6H2O(g) = 2B2O3(s) + C(k) + 6H2(g)   (3.13)                                                   (3.13) 

B4C(k) + 6H2O(g) = 2B2O3(s) + CH4(g) + 4H2(g)  (3.14)                                                          (3.14)  

ġekil 4.5’de görüldüğü gibi tüm reaksiyonların serbest enerjileri negatif ve hepsinin 

termodinamik açıdan gerçekleĢmesi mümkündür. (3.9) nolu eĢitlik düĢük sıcaklıklarda bile en 

iyi termodinamik uygunluğu sağlamaktadır (Li ve Qiu, 2007).  

Reaksiyon denklemlerine bakıldığında ana ürünün ergime noktası düĢük (450°C) camsı B2O3 

olduğu açıkça görülmektedir (Viricelle vd., 2001). B4C partiküllerinin eĢitlik (3.9)’a göre 

B2O3’e dönüĢmesi aĢağıdaki adımlarda gerçekleĢmektedir. 

 B4Cpartikülleri ile oksijenin B4C/B2O3 arayüzeyinde kimyasal reaksiyonu 

 Oksijen gaz reaktanların,  B4C partiküllerinin yüzeyine difüzyonu  

 CO2 ve CO gaz reaksiyon ürünlerinin B2O3 tabakasından dıĢ yüzeye difüzyonu 

Bu adımlar bazı durumlarda oksidasyon hızını sınırlandırılabilmektedir. En küçük hız sabitine 

sahip olan reaksiyon en yavaĢtır ve oksidasyon hızını kontrol eder. EĢitlik (3.9)’da CO2’in 

kısmi basıncının düĢük olması nedeniyle difüzyonu hızlıdır.  

 

ġekil 4.4 B4C'ün oksijen ve su buharı ile olası oksidasyon reaksiyonları için gibbs serbest 

enerjilerinin değiĢimi (Li ve Qiu, 2007) 
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Oksidasyon prosesi sonucunda koruyucu olmayan filmler oluĢtuğunda, lineer bir oksidasyon 

kinetiği gözlemlenir. Böyle durumlarda genellikle oksidasyon kinetiği kimyasal yüzey 

kontrollü bir reaksiyonla açıklanır.  Oksidasyon prosesi, ince filmlerin geliĢmesiyle 

geciktiriliyorsa, film koruyucu bir kaplama gibi davranır ve genellikle logaritmik, kübik ya da 

parabolik bir büyüme prensibini takip eder. B4C partiküllerinin oksidasyon mekanizması 

aĢağıdaki üç prosesle açıklanabilir.  

 Oksijenin, oksit tabakası boyunca B4C/B2O3 arayüzeyine difüzyonu. Bu aĢama 

hızlıdır. 

 B4C ile oksijenin B4C/B2O3 arayüzeyinde kimyasal reaksiyonu sonucu homojen, sıvı 

bir B2O3 tabakasının oluĢması.  Bu adım da hızlıdır.  Sıcaklık ve zamanla B2O3 

tabakasının kalınlığı artar ve B4C tanesi koruyucu bir skala içine gömülür ve aĢırı 

oksidasyon engellenir ya da geciktirilir. 

 B2O3’ün uçuculuğunun baĢladığı sıcaklıktan sonra, buharlaĢmaya bağlı olarak 

oksidasyon hızı yavaĢça azalmaya baĢlar (Li ve Qiu, 2007). 
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5. DENEYSEL ÇALIġMALAR 

Bu çalıĢmada, alüminyum matrisli kompozit malzemelerde takviye olarak kullanılan B4C 

partiküllerinin yüzey özelliklerini modifiye etmek amacıyla 2 farklı yöntem denenmiĢtir. 

Birinci yöntemde B4C partiküllerinin yüzeyleri akımsız nikel tekniği ile kaplanmıĢ; ikinci 

yöntemde ise partiküller oksitlenerek yüzeylerinde B2O3 filmi oluĢması sağlanmıĢtır. Akımsız 

nikel kaplanan B4C partikülleri ile alüminyum matrisli kompozit üretimi gerçekleĢtirilerek 

ıslatılabilirlik problemi giderilmeye çalıĢılmıĢtır. 

5.1 Deneylerde Kullanılan Malzemeler 

Bu çalıĢmada ġekil 5.1’de SEM görüntüleri verilen, ortalama partikül boyutları 10 µm, 32 µm 

ve 93 μm, spesifik yüzey alanları sırasıyla 0,705 m
2
/g 0,253 m

2
/g ve 0,176 m

2
/g olan B4C 

partikülleri kullanılmıĢtır.  

     

 

ġekil 5.1 Ortalama boyutları a) 10 µm, b) 32 µm, c) 93 µm olan B4C partiküllerine ait SEI 

modunda alınan SEM görüntüleri        
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Kullanılan B4C partiküllerinin boyut dağılımları ġekil 5.2’de yer almaktadır.  

 

 

 

 

 

ġekil 5.2 Ortalama boyutları a) 10 µm, b) 32 µm, c) 93 µm olan B4C partiküllerine ait boyut 

dağılımları 
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Ortalama boyutları 10 µm, 32 µm ve 93 μm olan iĢlem görmemiĢ partiküllerin bileĢenleri 

XRD analizi ile belirlenmiĢ olup, her bir boyut için analiz sonuçları ġekil 5.3’te gösterilmiĢtir.  

 

 

 

ġekil 5.3 Ortalama boyutları a) 10 µm, b) 32 µm, c) 93 µm olan B4C partiküllerinden alınan 

XRD spektrumları (iĢlem görmemiĢ) 
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Akımsız nikel kaplama iĢleminden önce, partiküllerin yüzeylerini hassaslaĢtırmak için 

SnCl2.2H2O ve HCl çözeltileri, aktifleĢtirmek için de PdCl2 ve HCl çözeltileri kullanılmıĢtır.  

Ni-P kaplama banyosunda, Ni
2+

 kaynağı olarak nikel sülfat (NiSO4.6H2O), redükleyici olarak 

sodyum hipofosfit (NaH2PO2.H2O), kompleks oluĢturucu olarak sodyum sitrat 

(Na3C6H5O7.5,5H2O) ve pH ayarı için amonyak (NH3) solüsyonu kullanılmıĢtır. Partiküllerin 

akımsız kaplanması sırasında kullanılan tüm kimyasal malzemeler Merck Firması’ndan 

tedarik edilmiĢtir.  

Akımsız nikel kaplanan partikülleri karakterize etmek için partiküller soğuk monte iĢlemine 

tabi tutulmuĢtur. Bu iĢlemde monte malzemesi olarak reçine ve sertleĢtirici kullanılmıĢtır.  

Deneylerin Al-B4C kompozit malzeme üretimi aĢamasında saf alüminyum olarak, SeydiĢehir 

Eti Alüminyum’dan tedarik edilen ticari saf (AA 1070) alüminyum alaĢımı kullanılmıĢtır. AA 

1070 alaĢımının kimyasal bileĢimi Çizelge 5.1’de verilmiĢtir. 

Çizelge 5.1 Deneylerde kullanılan ticari saf alüminyumun (AA 1070) kimyasal bileĢimi 

%Al %Cu %Si %Fe %Sn %Cr % Ni %Zn % Pb % Ti 

99.52 0.013 0,051 0,237 0,029 0,005 0,003 0,003 0.019 0.008 

Ergitme iĢlemi iç çapı 6 cm, yüksekliği 15 cm olan grafit potalarda gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Döküm deneyleri sırasında pota ve karıĢtırıcılardan geçecek kalıntıların (emprüte) 

engellenmesi amacıyla grafit pota bor nitrür ile kaplanmıĢtır. Bor nitrür ile kaplanmıĢ grafit 

pota ġekil 5.4’te görülmektedir. 

 

ġekil 5.4 Kompozit üretiminde kullanılan bor nitrür kaplı grafit pota 

 

Üretilen kompozit numunelerin metalografik hazırlanması aĢamasında elmas katkılı zımpara 

ve solüsyonlar kullanılmıĢtır 
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Partiküllerin kısmi oksidasyonu çalıĢmalarında, altlık olarak ġekil 5.5’te gösterilen 4 mm 

çapında bor nitrür ile kaplanmıĢ seramik krozeler kullanılmıĢtır.   

     

(a)                                                (b) 

ġekil 5.5 Oksidasyon deneylerinin yapıldığı bor nitrür kaplı seramik kroze  

a) Yandan görünüĢ, b) Üstten görünüĢ 

5.2 Deneylerde Kullanılan Cihazlar 

B4C partiküllerini akımsız nikel kaplama prosesi ġekil 5.5’te gösterilen ısıtıcılı kontakt 

termometreli manyetik karıĢtırıcıda gerçekleĢtirilmiĢtir. Akımsız kaplama banyosunun pH 

ölçümleri Hanna marka pH metre ile gerçekleĢtirilmiĢtir.  B4C partiküllerinin tartılmasında 

0,0001 g hassasiyetli terazi kullanılmıĢtır. Akımsız nikel kaplanan partiküller, ġekil 5.8b’de 

gösterilen etüvde kurutulmuĢtur.  

 

ġekil 5.6 Akımsız nikel kaplamanın yapıldığı manyetik karıĢtırıcı 

           

Külçe olarak tedarik edilen ticari saf alüminyum malzemenin kesiminde Ģerit testere 

kullanılmıĢtır. Kompozit malzeme üretiminde ġekil 5.6’da gösterilen Reterm marka 

indüksiyon fırını ve sıcaklık ölçümlerinde grafit kılıflı NiCr-Ni termokupl kullanılmıĢtır. 

Mikroyapısal incelemeler için numuneler Metacome T255/300 numune kesme cihazında 
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elmas katkılı disk ile kesilmiĢ, elmas katkılı zımpara ve solüsyonlar kullanılarak metalografik 

olarak hazırlanmıĢtır. 

Akımsız nikel kaplanmıĢ partiküllerin karakterizasyon çalıĢmaları için JEOL JSM 5410 LV 

markalı tarama elektron mikroskobu kullanılmıĢtır. Döküm kompozit numunelerin 

karakterizasyonunda ise JEOL JSM 7000F alan emisyonlu tarama elektron mikroskobu (FEG-

SEM) kullanılmıĢtır. 

 

ġekil 5.7 Alüminyumun ergitilmesinde kullanılan indüksiyon fırını 

       

(a)                                                           (b) 

ġekil 5.8 Oksidasyon çalıĢmalarında kullanılan Proterm ısıl iĢlem fırını, b) Nikel kaplanan 

partiküllerin kurutulmasında kullanılan etüv 

 

Farklı boyutlardaki B4C partiküllerinin oksidasyon sıcaklıklarının belirlenmesine yönelik 

olarak PerkinElmer marka cihazda partiküllerin DTA/TG analizleri gerçekleĢtirilmiĢtir. 
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Oksidasyon prosesi sonrasında numunelerdeki faz analizleri X-ıĢınları difraktometresi (XRD) 

ile CuKα radyasyonu kullanılarak Rigaku MiniFlex cihazda gerçekleĢtirilmiĢtir. 

5.3 Deneylerin YapılıĢı 

5.3.1 B4C Partiküllerinin Akımsız Nikel Kaplanması 

Akımsız nikel kaplama çalıĢmalarında ortalama boyutları 32 ve 93 µm olan B4C partikülleri 

kullanılmıĢtır. Akımsız kaplama iĢlemi öncesinde, B4C partiküllerinin yüzeyleri asetonla 15 

dk ultrasonik temizleyicide temizlenmiĢtir. Yüzeyleri temizlenen partiküller saf su ile 

yıkandıktan sonra akımsız nikel kaplama aĢamalarına geçilmiĢtir. 1,5±1 g ağırlığındaki B4C  

partiküllerinin yüzeyleri, SnCl2.2H2O ve HCl çözeltisinde 15 dk karıĢtırılarak 

hassaslaĢtırılmıĢtır.  Yüzeyleri hassas hale gelen partiküller benzer Ģekilde PdCl2 ve HCl 

çözeltisinde 15 dk karıĢtırılarak aktifleĢtirilmiĢtir. Bu Ģekilde akımsız nikel kaplama 

iĢleminden önce uygulanan hassaslaĢtırma ve aktivasyon aĢamalarında B4C partiküllerinin 

yüzeylerinin katalitik hale gelmesi sağlanmıĢtır. HassaslaĢtırma ve aktivasyon kademelerinde 

gerekli olan Sn
2+ 

ve Pd
2+

 iyonlarının miktarları; her iki iyonun atom yarıçapına bağlı olarak 

kapladığı yüzey ve B4C partiküllerinin spesifik yüzey alanına bağlı olarak teorik bir 

hesaplama ile belirlenmiĢtir. Sn
2+ 

 iyonu miktarı için bu hesaplamanın yaklaĢık 100 katı, Pd
2+

 

iyonu miktarı için de yaklaĢık 150 katı değerlerle çalıĢılmıĢtır. 

 Akımsız Ni-P kaplama banyosunda, Ni
2+

 kaynağı olarak nikel sülfat (NiSO4.6H2O), 

redükleyici olarak sodyum hipofosfit (NaH2PO2.H2O) ve kompleks oluĢturucu olarak sodyum 

sitrat (Na3C6H5O7.5,5H2O) kullanılmıĢtır. Banyo sıcaklığı 80 ±2 °C, pH değeri amonyak 

solüsyonu kullanılarak 8,5±0,5 olarak belirlenmiĢtir. Kaplama banyosu manyetik olarak 

karıĢtırılmıĢtır. B4C partiküllerinin akımsız nikel kaplanmasına sürenin etkisini incelemek 

amacıyla partiküller 10, 20, 30 ve 40 dk sürelerde ve iki farklı redüktan ilave yöntemiyle 

akımsız Ni-P kaplanmıĢtır. Sürenin ve redüktan ilave yönteminin optimize edilmesiyle farklı 

kalınlıklarda Ni-P kaplamalar gerçekleĢtirilmiĢtir. Akımsız Ni-P kaplama banyosu bileĢenleri 

Çizelge 5.2’de verilmiĢtir.  
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Çizelge 5.2 Akımsız Ni-P kaplama aĢamalarında kullanılan solüsyonlar ve bileĢimleri 

 

 

 

 

 

 

 

 

Ni-P kaplanan B4C partikülleri saf su ile yıkanarak etüvde kurutulmuĢtur. Kaplanan 

partiküllerin yüzey morfolojileri ve kesit görüntüleri EDS donanımlı SEM’de karakterize 

edilmiĢtir. ġekil 5.9, B4C partiküllerinin akımsız Ni-P kaplama aĢamalarını kısaca 

özetlemektedir. 

 

 

ġekil 5.9 Akımsız Ni-P kaplama akıĢ Ģeması 

 

AĢama Ni-P Kaplama Solüsyonu 

HassaslaĢtırma 6,31 g/l Sn
2+          

 

40 ml/l serbest HCl 

Aktivasyon 

 

0,12 g/l Pd
2+ 

2,5 ml/l serbest HCl 

Ni-P Kaplama 

 

 

12 g/l  Ni
2+

 

20 g/l  NaH2PO2.H2O 

120 g/l Na3C6H5O75.5H2O 
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5.3.2 Akımsız Nikel KaplanmıĢ B4C Partikülleri ile Alüminyum Matrisli Kompozit 

Üretimi 

Islatılabilirliğini artırmak amacıyla yüzeyleri akımsız nikel kaplanan 93 ve 32 µm 

boyutlarındaki B4C partikülleri ticari saf alüminyum matrise ilave edilerek döküm yöntemi ile 

kompozit malzeme üretimi gerçekleĢtirilmiĢtir. Ergitme esnasında, yüzeyden oksit tabakasının 

uzaklaĢtırılması için K-Al-F flaksı kullanılmıĢtır. 

Ağırlıkça % 1 nikel kaplanmıĢ B4C ile takviye edilen 250 gram ticari saf alüminyum, bor 

nitrür kaplı grafit potada indüksiyon fırınında ergitilmiĢtir. Nikel kaplı partiküller 850 ve 700 

ºC olmak üzere iki farklı sıcaklıkta ergiyik alüminyuma ilave edilmiĢ ve 2,5 dk tutma 

süresinin sonunda aynı sıcaklıklarda dökümler kokil kalıba yapılmıĢtır.  

Döküm kompozit numuneler metalografik olarak hazırlanıp JEOL JSM 7000F alan emisyonlu 

tarama elektron mikroskobu (FEG-SEM) kullanılarak mikroyapısal karakterizasyon 

çalıĢmaları gerçekleĢtirilmiĢtir. 

5.3.3 B4C Partiküllerinin Kısmi Oksidasyonu 

Kısmi oksidasyon çalıĢmalarında ortalama boyutları 10 µm, 32 µm ve 93 µm olan,  0,5 ±0,01 

g B4C partikülleri, çapı 4 mm olan porselen krozeler kullanılarak muffle fırında 

oksitlenmiĢtir.  Her üç boyuttaki partiküller,  DTA/TG analizleri ve literatürden yararlanılarak 

600 ve 650 ve 700 ºC’ta 10 ile 120 dakika arasında 10’ar dakika ara ile değiĢen sürelerde 

oksidasyona tabi tutulmuĢtur. B4C partikülleri, krozelere eĢit yığın yüksekliğinde konulmuĢ 

ve tartım iĢlemleri 0,0001 g hassasiyetli terazi ile gerçekleĢtirilmiĢtir. B4C partikülleri 

bulunan porselen krozeler oksidasyon sıcaklığında, aynı anda fırına konulup 10’ar dakika ara 

ile fırından alınarak tekrar tartılıp, numunelerin ağırlık değiĢimleri belirlenmiĢtir. 
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6. DENEY SONUÇLARI VE TARTIġMA 

6.1 B4C Partiküllerinin Akımsız Nikel Kaplanması 

B4C partiküllerini akımsız Ni-P kaplama koĢulları kısaca Çizelge 6.1’de özetlenmiĢtir.  

Ortalama boyutları 93 µm olan B4C partikülleri 50 nm hedef kalınlığında 10, 20, 30 ve 40 dk 

sürelerde akımsız Ni-P kaplanmıĢtır. Kaplama prosesi esnasında redüktan NaH2PO2.H2O 

(sodyum hipofosfit)  akımsız kaplama banyosuna iki farklı yöntemle ilave edilmiĢtir. Birinci 

yöntemde kaplama prosesinin baĢlangıcında tek seferde banyoya ilave edilirken, ikinci 

yöntemde zamana bağlı olarak 5 ml/dk hızla banyoya ilave edilmiĢtir. ġekil 6.1’de redüktanın 

banyoya tek seferde ilave edildiği Ni-P kaplamalar gösterilmiĢtir. 

Çizelge 6.1 B4C partiküllerinin akımsız nikel kaplama parametreleri 

 

Numune 

Adı 

 

B4C 

Boyutu 

(µm) 

 

Ni:B4C 

Oranı (g) 

 

Hedef 

Kaplama 

Kalınlığı (nm) 

 

Süre (dk) 

 

Redüktan Ġlave  

Hızı 

A1 93 0.081 50 10 Tek seferde 

A2 93 0.081 50 20 Tek seferde 

A3 93 0.081 50 30 Tek seferde 

A4 93 0.081 50 40 Tek seferde 

A5 93 0.081 50 10 5 ml/dk 

A6 93 0.081 50 20 5 ml/dk 

A7 93 0.081 50 30 5 ml/dk 

A8 93 0.081 50 40 5 ml/dk 

A9 93 1.215 750 30 10 ml/dk 

A10 93 1.62 1000 30 10 ml/dk 

B1 32 0.114 50 10 Tek seferde 

B2 32 0.114 50 20 Tek seferde 

B3 32 0.114 50 30 Tek seferde 

B4 32 0.114 50 40 Tek seferde 

B5 32 0.114 50 10 5 ml/dk 

B6 32 0.114 50 20 5 ml/dk 

B7 32 0.114 50 30 5 ml/dk 

B8 32 0.114 50 40 5 ml/dk 

B9 32 1.114 500 30 10 ml/dk 

B10 32 1.671 750 30 10 ml/dk 

B11 32 3.342 1500 30 10ml/dk 
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ġekil 6.1 Tek seferde redüktan ilavesiyle, 50 nm hedef kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan 

ortalama boyutları 93 µm olan B4C partiküllerine ait BEI modda alınan SEM görüntüleri       

a) A1, b) A2, c) A3, ve d) A4 numuneleri 

    

ġekil 6.2 Tek seferde redüktan ilavesiyle 50 nm hedef kalınlığında 30 dk akımsız Ni-P 

kaplanan A3 numunesine ait BEI modda alınan a) DüĢük büyütme, b)ĠĢaretli partikülün 

yüksek büyütme SEM görüntüsü 
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Redüktan banyoya 5 ml/ dk hızında ilave edilerek akımsız Ni-P kaplanan ortalama boyutları 

93 µm olan B4C partiküllerine ait SEM görüntüleri ġekil 6.3’te gösterilmiĢtir.  

    

    

ġekil 6.3 Redüktanın 5 ml/dk hızla banyoya ilavesiyle 50 nm hedef kalınlığında, akımsız Ni-P 

kaplanan ortalama boyutları 93 µm olan B4C partiküllerine ait BEI modda alınan SEM 

görüntüleri a) A5, b) A6 c) A7,  d) A8 numuneleri 

 

Zhu vd. (2008a, 2008b), B4C partiküllerinin akımsız Ni-B kaplanması ile ilgili çalıĢmalarında 

redüktan ilave hızının etkisini araĢtırmıĢtır. Zhu vd., tek seferde ve çok hızlı redüktan 

ilavelerinde Ni-B tabakasının çok hızlı oluĢtuğunu ve B4C partiküllerinin aglomerasyonuna 

neden olduğunu vurgulamıĢtır. Bununla birlikte Zhu vd.’nin çalıĢması redüktanın tek seferde 

ilavesinin bazı partikül yüzeylerinde daha yoğun kaplamaların oluĢturduğunu; redüktan,  

zamana bağlı olarak nispeten yavaĢ hızlarda ilave edildiğinde daha homojen kaplamaların 

elde edildiğini göstermiĢtir.  Ne var ki, Zhu vd.,  çalıĢmalarını sodyum bor hidrür (NaBH4)  

içeren akımsız banyoda gerçekleĢtirmiĢtir. ġekil 6.2’de görüldüğü gibi hipofosfitli banyoda 

gerçekleĢtirilen bu çalıĢmada da redüktan tek seferde ilave edildiğinde partiküllerin bazıları 

daha yoğun kaplanmıĢtır. ġekil 6.3’de redüktan, tek seferde değil de 5 ml/dk hızla sisteme 

ilave edildiğinde nispeten daha homojen kaplamalar elde edilmiĢtir.  
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Hedef kalınlığı 50 nm olarak akımsız Ni-P kaplanan ortalama boyutları 93 µm olan B4C 

partiküllerinin ġekil 6.1 ve 6.2’deki SEM yüzey görüntüleri Ni-P tabakası kaplama kalınlığı 

ve akımsız kaplama süresinin etkisine dair net bilgi vermemektedir. Hedef kaplama 

kalınlığının oldukça ince olması partiküllerin yüzeylerindeki kaplama tabakasının kesitlerinin 

karakterizasyonunu imkansız kılmıĢtır. Literatür verileri dikkate alınarak ortalama boyutları 

93 µm olan B4C partiküllerinin akımsız kaplama süresi 30 dk olarak belirlenmiĢtir.  

ġekil 6.1 ve 6.2’deki SEM görüntüleri tüm partiküllerin yüzeylerindeki kaplama tabakasının 

bazı noktalarda yüzeyden sıyrıldığını göstermektedir. Bu durumun banyonun manyetik 

karıĢtırılması esansında mekanik etki sonucu oluĢtuğu tahmin edilmektedir.  

Redüktan ilave Ģeklinin zamana bağlı olarak banyoya ilave edilmesi ve akımsız kaplama 

süresinin 30 dk olarak belirlenmesi ile ortalama boyutları 93 µm olan B4C partiküllerinin 

akımsız Ni-P kaplanmasında hedef kaplama kalınlıkları 750 ve 1000 nm’ye artırılmıĢtır. ġekil 

6.4’te 750 nm hedef kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan B4C partiküllerinin SEM görüntüleri 

yer almaktadır.  

    

ġekil 6.4 750 nm hedef kaplama kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan A9 numunesine ait        

a) DüĢük büyütme, b) Yüksek büyütme BEI modunda alınan SEM görüntüleri 
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ġekil 6.5 ġekil 6.4’te a) "1" ile iĢaretli, b) "2" ile iĢaretli bölgelerden BEI modunda alınan 

SEM görüntüleri 

 

ġekil 6.4’te yer alan SEM görüntüleri tüm partiküllerin Ni-P tabakası ile kaplandığını 

göstermektedir. Hedef kaplama kalınlığının 50 nm olduğu,  ġekil 6.1 ve ġekil 6.2’deki SEM 

görüntülerinde partikül yüzeylerindeki kaplama tabakasının yüzeyden sıyrılarak bazı 

bölgelerin açıkta kalmasına bu görüntülerde rastlanmamıĢtır.  ġekil 6.5’teki SEM görüntüleri 

kaplama tabakasının tüm partikül yüzeyinde nispeten homojen olduğunu göstermektedir.  

 

 

ġekil 6.6 ġekil 6.4b’de gösterilen SEM görüntüsü ve bu görüntüden alınan Ni elementine ait 

X ıĢını haritası 

 



38 

 

 

ġekil 6.7 ġekil 6.4b’deki SEM görüntüsünden alınan EDS analizi 

    

ġekil 6.8 750 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanmıĢ A9 numunesine ait SEM kesit görüntüsü 

a) DüĢük büyütme, b) Yüksek büyütme 

 

750 nm hedef kalınlığında kaplanan Ni-P tabakasının SEM kesit görüntüleri ile kaplama 

kalınlığının ortalama 3500±500 nm olduğu belirlenmiĢtir. 

 

ġekil 6.9 750 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanmıĢ A9 numunesine ait a) SEM kesit 
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görüntüsü,  b) Ni elementine ait X-ıĢını haritası 

    

ġekil 6.10 1000 nm hedef kaplama kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan A10 numunesine ait 

BEI modunda alınan SEM görüntüleri 

 

ġekil 6.10’da 1000 nm hedef kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan ortalama boyutları 93 µm 

olan B4C partiküllerinin SEM görüntüleri yer almaktadır. 

    

ġekil 6.11 ġekil 6.10’da a) 3 ve b) 4 ile iĢaretlenen bölgelerin BEI modunda alınan yüksek 

büyütme SEM görüntüleri 
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ġekil 6.12 a) A10 numunesine ait SEM görüntüsü,  b) Bu görüntüden alınan Ni elementine ait 

X ıĢını haritası 

 

ġekil 6.13 ġekil 6.12a’daki SEM görüntüsünden alınan EDS analizi 

    

ġekil 6.14 1000 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanmıĢ A10 numunesine ait                            

 a) DüĢük büyütme, b) Yüksek büyütme 
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1000 nm hedef kalınlığında kaplanan Ni-P tabakasının SEM kesit görüntüleri ile kaplama 

kalınlığı ortalama 2500±500 nm olarak belirlenmiĢtir.  

Ortalama boyutları 93 µm olan B4C partiküllerinin hedef kaplama tabakası kalınlıkları 750 

nm ve 1000 nm karĢılaĢtırıldığında 750 nm’lik kaplama tabakasının 1000 nm’lik kaplama 

tabakasından daha kalın olduğu görülmüĢtür. Bu durumun pratikte oluĢan partikül kayıplarına 

bağlı olarak meydana geldiği tahmin edilmektedir. Çünkü hedef kaplama kalınlıklarının 

hesabı Ni:B4C oranına göre yapılmaktadır.  

Ortalama boyutları 32 µm olan B4C partikülleri öncelikle 50 nm hedef kalınlığında 10, 20, 30 

ve 40 dk sürelerde akımsız Ni-P kaplanmıĢtır. Tek seferde redüktan ilavesi ve zamana bağlı 

olarak 5 ml/dk hızla redüktan ilavesi ile kaplamalar gerçekleĢtirilmiĢtir. ġekil 6.15; tek 

seferde redüktan ilavesi ile 10, 20, 30 ve 40 dk sürelerde akımsız Ni-P kaplanan ortalama 

boyutları 32 µm olan B4C partiküllerinin BEI modunda alınan SEM görüntülerini 

içermektedir.  

    

    

ġekil 6.15  Tek seferde redüktan ilavesiyle 50 nm hedef kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan   

  a) B1 b) B2, c) B3 ve d) B4 numunelerine ait BEI modunda alınan SEM görüntüleri 
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ġekil 6.16 Ortalama 5 ml/dk hızında redüktan ilavesiyle, 50 nm hedef kalınlığında, akımsız 

Ni-P kaplanan a) B5, b) B6, c) B7 ve d) B8 numunelerine ait BEI modunda alınan SEM 

görüntüleri 

Tek seferde redüktan ilavesi ile 50 nm hedef kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan ortalama 

boyutları 32 µm olan B4C partiküllerinin ġekil 6.15’deki SEM görüntüleri kaplama tabakası 

ile ilgili net bilgi vermemektedir. 5 ml/dk hızla redüktan ilavesi ile yapılan kaplamaların SEM 

görüntüleri (ġekil 6.16)  tüm partiküllerde homojen olmamakla birlikte kaplama tabakasının 

varlığını göstermektedir. Bununla birlikte ortamda kaplanmayan serbest nikelin varlığı ve bazı 

partiküllerin üzerinde nikel yığılmalarının oluĢtuğu görülmektedir. Kaplama tabakası 

kalınlığını optimize etmek amacıyla hedef kaplama kalınlıkları 500, 750 ve 1500 nm’ye 

çıkarılmıĢ, süre 30 dk olarak belirlenmiĢ ve redüktan zamana bağlı olarak sisteme 10 ml/dk 

hızla ilave edilecek Ģekilde kaplamalar gerçekleĢtirilmiĢtir.  
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ġekil 6.17 500 nm hedef kaplama kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan B9 numunesine ait BEĠ 

modunda alınan SEM görüntüleri a) DüĢük büyütme, b) Yüksek büyütme 

 

     

ġekil 6.18 ġekil 17 b’deki a)"5" ve b)"6" ile iĢaretli bölgelerden BEI modunda alınan SEM 

görüntüleri 
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ġekil 6.19 a) ġekil 6.17 b’de gösterilen SEM görüntüsü, b) Bu görüntüden alınan Ni 

elementine ait X ıĢını haritası 

 

ġekil 6.20 ġekil 6.17 b’de gösterilen SEM görüntüsünden alınan EDS analizi 

 

    

ġekil 6.21 500 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanmıĢ B9 numunesine ait SEM kesit 

görüntüsü,  a) DüĢük büyütme, b) Yüksek büyütme 
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ġekil 6.22 500 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanmıĢ B9 numunesine ait                                 

 a) SEM kesit görüntüsü,  b) Ni elementine ait X-ıĢını haritası 

 

500 nm hedef kalınlığında kaplanan Ni-P tabakasının SEM kesit görüntüleri ile kaplama 

kalınlığının ortalama 800±250 nm olduğu tespit edilmiĢtir. 500 nm hedef kalınlık 750 ve 1500 

nm’ye çıkarılarak kaplamalara devam edilmiĢtir. ġekil 6.23; 750 nm hedef kalınlığında 

akımsız Ni-P kaplanan ortalama boyutları 93 µm olan B4C partiküllerinin SEM görüntülerini 

içermektedir. 

    

ġekil 6.23 750 nm hedef kaplama kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan B10 numunesine ait  

BEI modunda alınan SEM görüntüleri   a) DüĢük büyütme, b)Yüksek büyütme 
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ġekil 6.24 ġekil 6.23’deki "7" ile iĢaretli bölgeden BEI modunda alınan SEM görüntüsü          

 

 

ġekil 6.25 a) B10 numunesine ait BEI modunda alınan SEM görüntüsü,  

b) Bu görüntüden alınan Ni elementine ait X ıĢını haritası 

 

 

ġekil 6.26 ġekil 6.25a’daki SEM görüntüsünden alınan EDS analizi 
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Hedeflenen kaplama kalınlığı 750 nm olduğunda tüm partikül yüzeylerinin homojen bir 

Ģekilde kaplandığı görülmüĢtür. ġekil 6.25’deki X ıĢını haritası kaplamanın Ni’den 

oluĢtuğunu, ġekil 6.26’daki EDS analizi de Ni ile birlikte bir miktar fosforun da bulunduğunu 

desteklemektedir.  

     

ġekil 6.27 750 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanmıĢ B10 numunesine ait SEM kesit 

görüntüleri a) DüĢük büyütme, b) Yüksek büyütme 

 

750 nm hedef kalınlığında kaplanan Ni-P tabakasının SEM kesit görüntüleri ile kaplama 

kalınlığının ortalama 1500±250 nm olduğu tespit edilmiĢtir. Hedef Ni-P kaplama kalınlığının 

1500 nm olduğu ortalama boyutları 32 µm olan B4C partiküllerine ait SEM görüntüleri ġekil 

6.28’de yer almaktadır.   

    

ġekil 6.28 1500 nm hedef kaplama kalınlığında akımsız Ni-P kaplanan B11 numunesine ait 

BEI modunda alınan SEM görüntüleri a) DüĢük büyütme, b) Yüksek büyütme 
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ġekil 6.29 ġekil 6.28b’de "8" ile iĢaretlenen bölgenin büyültmesi ile BEI modunda elde edilen 

SEM görüntüsü 

 

 

ġekil 6.30 B11 numunesine ait a) SEM görüntüsü, b)Bu görüntüden alınan Ni elementine ait 

X ıĢını haritası 

 

 

ġekil 6.31 ġekil 6.30a’da gösterilen SEM görüntüsünden alınan EDS analizi 
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ġekil 6.32 1500 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanmıĢ B11 numunesine ait SEM kesit 

görüntüleri  a)DüĢük büyütme, b) Yüksek büyütme 

 

Hedef kalınlık 1500 nm olduğunda kaplama tabakası sürekliliğini ve homojenliğini 

korumaktadır. Yüksek büyütme SEM görüntüleri kaplamanın partiküle çok iyi yapıĢtığını 

göstermektedir. SEM kesit görüntülerindeki kalınlık da hedef kalınlığın artmasına bağlı 

olarak artmıĢtır (YaklaĢık 3750±250 nm). 

6.2 Akımsız Ni-P KaplanmıĢ B4C Partikülleri ile Alüminyum Matrisli Kompozit 

Üretimi 

Akımsız nikel kaplanmıĢ B4C partikülleri ile alüminyum matrisli kompozit malzeme 

üretiminde kullanılan döküm koĢulları Çizelge 6,2’de verilmiĢtir. 

Çizelge 6.2 Döküm koĢulları 

Numune  

adı 

B4C Boyutu 

(µm) 

Kaplama 

Kalınlığı (nm) 

Sıcaklık 

 (ºC) 

Tutma Süresi 

(dk) 

 

C1 93 750 850 

 

2.5 

 

C2 93 750 700 

 

2.5 

 

C3 32 500 850 

 

2.5 

 

Akımsız nikel kaplanmıĢ partiküllerle kompozit üretimindeki amaç, Al-B4C arayüzeyindeki 

ıslatılabilirliği artırmak ve matris/partikül arayüzeyinde etkili bir bağlanma sağlamaktır. 
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Üretim sırasında, nikel-alüminyum alaĢımları ve intermetalik bileĢikler, döküm süresinin 

kısalığı ve nikelin B4C üzerinde oluĢturduğu bağın koparılmasına yetecek enerji transferi veya 

yeterli zaman olmaması nedeniyle partikül üzerinde kalması beklenmiĢtir.  Bu geçiĢ 

zonlarında (B4C-Ni-Al) oluĢan ara fazların partikül ile matris arasında ideal adhezyon 

koĢullarını oluĢturması beklenmiĢtir.  

HSC programı ile yapılan taramalarda, Al-Ni-B4C sisteminde olması muhtemel ikili 

bileĢiklerin AlNi, AlNi3, Al3Ni, Al3Ni2, NiB, Ni2B, Ni3B, Ni4B3 ve Ni3C olduğu görülmüĢtür.  

Bu ikili bileĢiklerin dıĢındaki sistemde üçlü ve dörtlü fazlara rastlanmamıĢtır. HSC 

programından elde edilen ΔG diyagramları ġekil 6.33’de gösterilmiĢtir. Faz diyagramlarından 

görüldüğü gibi, Ni ve B4C arasındaki oluĢması muhtemel Ni4B3 bileĢiği, sistemde en düĢük 

serbest enerjiye sahip bileĢiktir.  

 

ġekil 6.33 Al-Ni-B4C sistemindeki muhtemel ikili bileĢiklere ait, HSC programından elde 

edilen Ellingham diyagramı 

 

Ortalama boyutları 93 µm olan partiküllerle üretilen kompozit malzemelerin mikroyapıları 

yapıları incelendiğinde, bazı partiküllerin etrafında kaplama tabakasının varlığı görülürken, 

bir kısmında bu oluĢum tespit edilememiĢtir (ġekil 6.28a,b). Her iki sıcaklıkta üretilen 

numunelerde, yapıda Al-Ni bileĢiklerinin varlığı EDS analizleriyle (ġekil 6.35) belirlenmekle 

birlikte 700 ºC’ta üretilen C2 numunesinde matriste oluĢan intermetalik fazların nispeten 

azaldığı görülmüĢtür. Ortalama boyutları 32 µm olan akımsız nikel kaplanmıĢ B4C partikülleri 

ile üretilen alüminyum matrisli kompozit malzemede de benzer Ģekilde partikül yüzeyindeki 
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nikel tabakası sıcaklığın etkisiyle matris içine doğru yayılarak Al-Ni bileĢiklerini 

oluĢturmuĢtur. Bu durum, akımsız nikel kaplanmıĢ karbon fiberler ile alüminyum matrisli 

kompozit malzeme üretimini gerçekleĢtiren Rams vd., (2007) tarafından da vurgulanmıĢtır. 

Rams vd., ergiyik alüminyumun 650°C’ta uzun süre tutulduğunda (30 dk), kaplama 

tabakasındaki nikelin, matrise doğru difüze olduğunu ve fiber/matris arayüzey Ģeklinin ve 

bileĢiminin değiĢtiğini; arayüzeyde daha az nikel ve fosforun kaldığını belirtmiĢtir. 

 

 

ġekil 6.34 750 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanan ortalama boyutları 93 µm olan 

partiküllerle a)850 ºC,’ta C1, b)700ºC’ta üretilen C2 numunesine ait BEI modunda alınan 

SEM görüntüsü 
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ġekil 6.35 ġekil 6.34a’da "10" ile iĢaretlenen noktadan alınan EDS analizi 

 

ġekil 6.36 500 nm hedef kalınlığında Ni-P kaplanan ortalama boyutları 32 µm olan 

partiküllerle 850 ºC’ta üretilen C3 numunesine ait BEI modunda alınan SEM görüntüsü 

 

Al-Ni faz diyagramına göre (ġekil 6.37), Al-Ni intermetalik bileĢiklerinin, çalıĢılan 

sıcaklıklara uygun olarak görece düĢük sıcaklıklardan itibaren oluĢtukları bilinmektedir. Elde 

edilen sonuçlar, partikül ilave süresi ve tutma süresinin kısaltılması gerektiğini iĢaret 

etmektedir. Böylece, nikelin B4C üzerinde oluĢturduğu bağın koparılmasına yetecek enerji 

transferi ve/veya yeterli zaman olmaması nedeni ile nikel-alüminyum alaĢımları ve 

intermetalik bileĢiklerin partikül üzerinde kalması hedeflenmektedir. Sistemdeki reaksiyonlar, 

döküm koĢullarının, özellikle döküm süresinin optimize edilmesi halinde, B4C ile alüminyum 

arasında etkili bir bağ oluĢacağı tahmin edilmektedir.  
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ġekil 6.37 Al-Ni faz diyagramı 

 

 

ġekil 6.38 C1 numunesine ait SEM görüntüsü ve bu görüntüden alınan sırasıyla C,Al, Ni, P 

ve B elementlerine ait X ıĢını haritaları 
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ġekil 6.39 C3 numunesine ait SEM görüntüsü ve bu görüntüden alınan sırasıyla Al, B, C, Ni, 

ve P elementlerine ait X ıĢını haritaları 

 

ġekil 6.38 ve ġekil 6.39’daki X ıĢını elementel haritaları,  matris içlerine dağılmadan B4C 

partiküllerinin etrafında kalan tabakanın Ni ve P oluĢtuğunu desteklemektedir.  

ġekil 6.40 a)’da yer alan C3 numunesine ait SEM görüntüsünde B4C partikülünün 

çevresindeki Ni tabakası yaklaĢık olarak 2,5 µm kalınlığındadır. Partiküllerin hedef kaplama 

kalınlığı 0,5 µm olmasında karĢın döküm yapısında partikül etrafındaki Ni tabakası daha kalın 

görülmektedir. Akımsız Ni kaplanmıĢ ortalama boyutları 93 µm olan B4C partikülleri ile 

üretilen numunelerde de benzer durum söz konusu olup, 0,75 µm hedef kaplama kalınlığı 

döküm kompozit malzemede yaklaĢık 3 µm’dir. Döküm sırasında, sistem, alüminyum ergime 

sıcaklığının üzerine ısıtıldığından B4C partiküllerinin yüzeylerindeki nikel kaplamanın yapısı 

ergiyik alüminyuma temas ederken değiĢmektedir. Literatürde yapılan çalıĢmalar da bu 

durumu desteklemekte ve orijinal kaplama kalınlığının döküm sonrası yaklaĢık %300 

oranında arttığını göstermektedir (Rams vd., 20007).   
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ġekil 6.40 C3 numunesine ait a) BEI modunda alınan SEM görüntüsü b)"11" ile iĢaretli 

bölgenin SEI modunda alınan arayüzey SEM görüntüsü 
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6.3 B4C Partiküllerinin Kısmi Oksidasyonu 

Üç farklı boyuttaki B4C partiküllerinin sıcaklık artıĢına bağlı olarak meydana gelen faz 

değiĢimlerinin, ortalama sıcaklıklarının ve kütlesel artıĢ miktarlarının belirlenmesine yönelik 

olarak gerçekleĢtirilen DTA/TG analizleri ġekil 6.41 ve ġekil 6.42’de gösterilmektedir. 

 

 

ġekil 6.41 10, 32 ve 93 µm ortalama boyutlara sahip B4C partiküllerine ait DTA eğrileri 

 

 

ġekil 6.42 10, 32 ve 93 µm ortalama boyutlara sahip B4C partiküllerine ait TG eğrileri 
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600, 650 ve 700 ºC sıcaklıklarda 10-120 dk arasında oksitlenen farklı boyutlardaki B4C 

partiküllerinin oksidasyon sonrası ağırlık artıĢından yola çıkılarak oksidasyon dereceleri 

belirlenmiĢtir.  

B4C(k) + 4O2(g) = 2B2O3(s) + CO2(g)                                                                                        (3.9) 

EĢitlik (3.9) (Bölüm 4.2) dikkate alınarak %100 oksidasyon durumuna göre eĢitlik (6.1) 

yardımıyla oksidasyon dereceleri hesaplanmıĢtır.  

Oksidasyon derecesi (%) =
)(thW

W
                                                                                   (6.1) 

ΔW= t zamanında gözlenen ağırlık değiĢimi 

ΔWth(∞)=EĢitlik (3.9)’a göre, B4C’ün tamamının B2O3’e dönüĢmesi durumunda ağırlık 

değiĢimi 

Üç farklı boyuttaki B4C partiküllerinin oksidasyon koĢulları ve oksidasyon dereceleri Çizelge 

6.3’de gösterilmiĢtir.  

600, 650 ve 700 ºC sıcaklıklarda oksitlenen B4C partiküllerinin süreye bağlı olarak 

oksidasyon derecelerinin değiĢimini gösteren grafikler ġekil 6.43’de gösterilmiĢtir.  
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Çizelge 6.3 B4C Partiküllerinin Oksidasyon KoĢulları ve Oksidasyon Dereceleri 

Boyut 

( µm) 

Süre 

(dk) 

Sıcaklık 

(°C) 

Oksidasyon  

Derecesi (%) 

Sıcaklık 

(°C) 

Oksidasyon 

Derecesi (%) 

Sıcaklık 

(°C) 

Oksidasyon 

Derecesi (%) 

10 10  600 1.367280206 650 19.15659638 700   27.6830634 

10 20  600 2.636691076 650 26.47434333 700 38.18814805 

10 30  600 4.672728173 650 30.75076555 700 42.16661067 

10 40  600 7.053721300 650 34.34697022 700 43.90610433 

10 50  600 7.072995649 650 36.15177286 700 43.22640526 

10 60  600 8.319973063 650 37.85965412 700 43.34418147 

10 70  600 9.594164829 650 36.71452024 700 44.76238856 

10 80  600 9.659165327 650 34.52292969 700 45.82823064 

10 90  600 10.57824718 650 34.73195552 700 45.28435250 

10 100  600 11.30936275 650 35.11776115 700 44.76496317 

10 110  600 12.53960880 650 38.69423552 700 48.83572186 

10 120  600 15.10891812 650 41.46113333 700 48.94628530 

32 10  600 1.820546485 650 2.796921606 700 7.872256632 

32 20  600 2.397514631 650 3.798159828 700 24.28000331 

32 30  600 3.047270644 650 7.420689942 700 27.11409977 

32 40  600 3.585533639 650 7.692875619 700 30.12050051 

32 50  600 3.707766685 650 9.32942619 700 31.15799198 

32 60  600 3.991466667 650 9.631179854 700 31.65658296 

32 70  600 3.371995053 650 10.79882448 700 31.57030303 

32 80  600 3.289337382 650 11.76267048 700 32.65020602 

32 90  600 4.251926238 650 12.02935134 700 34.39924085 

32 100  600 5.148302545 650 12.99442648 700 36.56701002 

32 110  600 8.645137214 650 16.68666455 700 36.47556159 

32 120  600 9.607079132 650 17.41259301 700 37.15093043 

93 10  600 0.604512663 650 1.100814104 700 1.551636262 

93 20  600 0.695392426 650 1.155305087 700 2.68571073 

93 30  600 1.198752621 650 2.118356811 700 4.049224275 

93 40  600 1.288132121 650 2.413229977 700 4.229898710 

93 50  600 1.328892302 650 2.564989564 700 5.021188590 

93 60  600 1.453199798 650 2.877352779 700 5.687387428 

93 70  600 1.471269116 650 3.148946835 700 7.001110170 

93 80  600 1.585065007 650 3.603855697 700 8.489460442 

93 90  600 1.940689386 650 3.694854179 700 9.224215842 

93 100  600 1.959883246 650 3.893018253 700 10.56064283 

93 110  600 1.974641714 650 4.659785547 700 11.49696744 

93 120  600 2.302797849 650 4.953232435 700 12.56143605 

 

 

 



59 

 

 

 

 

 

ġekil 6.43  a) 10 µm, b) 32 µm ve c) 93 µm ortalama boyuta sahip  B4C partiküllerinin 

oksidasyon derecelerinin zamana bağlı olarak değiĢimi 
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Üç farklı boyuttaki partikülün oksidasyon davranıĢı çok küçük farklılıkların dıĢında, 

sıcaklıkla benzer davranıĢ göstermektedir. Partiküllerin oksidasyon sıcaklılığı arttıkça 

oksidasyon dereceleri de artmaktadır. DüĢük sıcaklıklarda (≤450 ºC, B2O3’ün ergime 

derecesinin altındaki) B4C partiküllerinin oksidasyon derecelerinin önemli ölçüde düĢük 

olduğu literatürden bilinmektedir (Li ve Qui, 2007).  

Oksidasyon derecesi, partikül boyutuna bağlı olarak ciddi bir değiĢiklik göstermektedir. Ġnce 

partiküllerin kaba partiküllere göre tüm sıcaklıklarda oksidasyon dereceleri daha yüksektir.  

600 ºC’ta kaba partiküllerde dikkate değer bir oksidasyon olmazken, aynı sıcaklıkta 120 dk 

sonunda, orta boyutlu partiküllerde oksidasyon derecesi yaklaĢık % 9, ince partikülerde ise 

yaklaĢık % 15’tir. Bu değerlere yakın oksidasyon derecesi (yaklaĢık %12)  kaba partiküllerde 

700 ºC’ta 120 dk sonunda elde edilmektedir. Ġnce partiküllerde 650 ºC’ta 10 dk sonunda 

oksidasyon derecesi yaklaĢık %19 iken, 120 dk sonunda % 41 cıvarı olmaktadır. Sıcaklık 700 

ºC olduğunda 10 dk’da yaklaĢık %27 olan oksidasyon derecesi 120 dk sonunda % 48 cıvarı 

olmaktadır. Orta boyutttaki partiküllerin 650 ºC’ta 10 dk’daki  oksidasyon derecesi % 2.7 

cıvarında iken, 120 dk sonunda bu değer  yaklaĢık % 17 olmaktadır. Bu partiküllerin 700 

ºC’taki oksidasyon derecesinin keskinleĢerek arttığı süre  10 dk’dır. 10 dk’da % 7 dolayında 

oksidasyon derecesine sahip olan partiküller 20 dk’da yaklaĢık %24; 120 dk’da ise yaklaĢık % 

37 oksidasyon derecesine sahiptir. Kaba partiküllerin oksidasyonu için 600, 650 ºC sıcaklıklar 

oldukça düĢük olup, 700 ºC’ta oksidasyon derecesi   lineere yakın bir artıĢ göstermektedir. 

.   
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ġekil 6.44 a) 600 ºC, b) 650ºC ve c) 700 ºC sıcaklıklarda 120 dk oksitlenen ortalama 

boyutları 10 µm olan B4C partiküllerine ait XRD spektrumları 
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ġekil 6.45 a) 600 ºC, b) 650ºC ve c) 700 ºC sıcaklıklarda 120 dk oksitlenen ortalama 

boyutları 32 µm olan B4C partiküllerine ait XRD spektrumları 
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ġekil 6.46 a) 600 ºC, b) 650ºC ve c) 700 ºC sıcaklıklarda 120 dk oksitlenen ortalama 

boyutları 93 µm olan B4C partiküllerine ait XRD spektrumları 
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ġekil 6.44’de 10 µm, ġekil 6.45’de 32 µm ve ġekil 6.45’de 93 µm boyutlarındaki B4C 

partiküllerinin 120 dk oksidasyon sonundaki XRD spektrumları gösterilmiĢtir. OksitlenmiĢ 

B4C partiküllerinin XRD spektrumları, oksidasyon öncesi alınan spektrumlarla 

karĢılaĢtırıldığında oksidasyon ürününün B2O3 olduğu görülmektedir. B4C ve B2O3 pikleri ile 

birlikte görülen C pikleri ise iĢlem görmemiĢ B4C partiküllerinin yapısından gelen fazla 

karbondan kaynaklanmaktadır.  
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7. SONUÇLAR VE ÖNERĠLER 

Bu çalıĢmada B4C partiküllerinin, alüminyum ve alaĢımları tarafından ıslatılmasının 

iyileĢtirilmesi için, partiküllerin yüzey özellikleri iki farklı yöntemle değiĢtirilmiĢtir.  Birinci 

yöntemde; Al-B4C arayüzeyinde ıslatılabilirliği artırmak için B4C partiküllerinin yüzeyleri 

akımsız nikel ile kaplanmıĢtır. Ġkinci yöntemde ise, partikülleri, farklı sıcaklıklarda 

oksitleyerek yüzeylerinde bor oksit tabakası oluĢturulması sağlanmıĢtır. Akımsız nikel 

kaplanan partiküller ile alüminyum matrisli kompozit üretimi gerçekleĢtirilmiĢtir. Deneysel 

çalıĢmalardan aĢağıdaki sonuçlar elde edilmiĢtir.  

1) B4C partikülleri akımsız nikel kaplama tekniği ile baĢarılı olarak kaplanmıĢtır. Sürekli ve 

homojen kaplama tabakası 750 nm’de (teorik) elde edilmiĢtir.  Optimum değerler, 93 ve 32 

µm B4C partikülleri ile NiSO4.6H2O (Ni
2+ 

kaynağı), NaH2PO2.H2O (redükleyici), 

Na3C6H5O75.5H2O (kompleks oluĢturucu) kullanılan banyoda 8±0,5 pH ve  80±2ºC’ta elde 

edilmiĢtir. 

2) Ortalama boyutları 93 µm olan 750 nm hedef kalınlığında nikel kaplanan partiküllerle 

üretilen kompozit numunelerde, partiküllerin etrafındaki nikel tabakasının matris ile 

etkileĢime girdiği ve matriste Al-Ni bileĢiklerini oluĢturduğu saptanmıĢtır. Döküm yapısında 

Al-Ni bileĢiklerinin oluĢumunu engellemek için döküm sıcaklığı ve bekleme süresi gibi 

parametrelerin etkilerinin ayrıca incelenmesi gereklidir. 

3) B4C partikülleri 600, 650 ve 700 °C sıcaklıklarda ve farklı sürelerde kontrollü oksidasyona 

tabi tutulmuĢtur. Oksidasyon ürünü olarak sadece B2O3 oluĢmuĢtur. ÇalıĢılan aralıkta, sıcaklık 

ve süre arttıkça oksidasyon derecelerinin arttığı görülmüĢtür. B2O3’in düĢük ergime 

derecesine bağlı olarak, özellikle düĢük sıcaklıklarda gerçekleĢtirilen Al-B4C kompozit 

üretimlerinde, partiküllerin kısmi oksidasyonu, ıslatılabilirliğin ve buna bağlı olarak partikül 

ilave veriminin artırılması konusunda olumlu sonuçlar verebilir. 
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