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OZET

Bu calismada, 1.2379 (AISI D2) ve 1.2436 (AISI D6) soguk is takim celiklerinin
plazma nitriirleme ve iyon implantasyonu islemleri neticesinde yiizey bolgeleri
incelenmis, i¢ yapt ve mekanik ozellikleri arastirilmistir. Swrasiyla 30 mm ve 25 mm
capinda, 4 mm kalinliginda hazirlanan numuneler 1slah islemine tabii tutulmus ve
sertlestirilmistir. Daha sonra yiizeyleri parlatilarak (R, < 0.04 um) plazma nitriirleme ve
iyon implantasyonu iglemleri yapilmistir. Plazma nitriirleme islem parametreleri 500°C
sabit sicaklikta, 1,5, 4,5, 8 mbar basing ve 4, 7, 10 saat siire olacak seklinde
belirlenmistir. Islah ve plazma nitriirleme islemi gerceklestirilen numunelerden bir grup
(4.5 mbar ve 7 saat sartlarindaki) numuneye Mo iyonlar1 implante edilmistir. Iyon
dozlar1 8x10" iyon/cm® ve 5x10'® iyon/cm® olarak uygulanmistir. Numunelerin yiizey
sertlikleri ve sertlik dagilimlar tespit edilmis, ball-on-disk asinma test cihazinda asinma
performanslari ve siirtiinme katsayisi1 degisimleri belirlenmistir. Asinma testi sonrasinda
yiizeyler optik mikroskop ve SEM yontemi ile incelenmistir. Ayrica XRD verileri de
degerlendirilmistir. Molibden implantasyonunun her iki grup malzemenin de siirtiinme
ozelliklerini 1iyilestirdigi, ayrica implantasyon sonrasi yapilan plazma nitriirleme
neticesinde siirtiinme katsayis1 degisimlerinin diger islemlere gére daha az oldugu tespit

edilmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Soguk s Takim Celigi, Plazma Nitriirleme, Iyon

Implantasyonu, Asinma Testi, Siirtiinme Katsayis.



ABSTRACT

In this research, microstructure and mechanical properties of plasma nitrided and
ion implanted 1.2379 (AISI D2) and 1.2436 (AISI D6) cold work tool steels
prepared as 30mm and 25mm diameter, 4mm thickness samples, respectively
have been studied. All samples were heat treated and tempered according to the
tempering diagrams. Surfaces of the hardened samples were polished to up to R,
< 0,04 pum. Polished samples were plasma nitrided under constant temperature
(500°C) with different pressure (1,5 - 4,5 - 8 mbar) and time (4 — 7 - 10 hours)
values. Group of 4,5 mbar and 7 hours plasma nitrided samples were ion
implanted with Molybdenum ions (8x10" and 5x10'° ions/cm® doses). Surface
hardness and hardness profiles of the samples were measured, wear performance
and friction coefficient was determined with ball-on-disk device. Surfaces have
been observed by optical microscopy and SEM techniques. XRD patterns were

also evaluated.

KEY WORDS: Cold Work Tool Steels, Plasma Nitriding, Ion Implantation,

Wear Test, Friction Coefficient.
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1. GIRIS

Otomotiv ve makine imalat sanayilerinde teknolojik gelismelere paralel olarak daha
yiikksek performansl, daha uzun siire dayanimh {iiriinlere gereksinim duyulmaktadir.
Dolayisiyla bir malzemeyi kesme veya sekil verme amaci ile kullanilan kaliplar ve
takimlar zorlu sartlarda yiiksek performans beklenen malzemelerdir. Bu uygulamalarda
tercih edilen takim celikleri imalat sanayisinin temel gerecleridir ve iiretim boyunca ani
uygulanan yiiksek yiiklere maruz kalirlar. Siirekli gelisim icerisinde olan takim
celiklerinde malzeme se¢imi verimli imalat i¢in en 6nemli sartlardan birisidir. Celik
secimi ile beraber celige uygulanacak islemler de son derece onemlidir. Hatali veya
eksik bir adim daha sonra yapilacak tiim islemlerin zayif bir temele tutunmasina sebep
olacaktir. Boyutsal degisim, sertlesebilme yetenegi, tokluk, asinma ve islenebilme
yetenekleri acisindan degerlendirilen takim celiklerinde genellikle optimum malzeme

secimi asinma ve tokluk 6zellikleri arasinda bulunur.

Bir yandan bilesen cins ve miktarlarina bagli olarak yeni takim celikleri iiretilmekte,
diger yandan iiretim teknolojilerinde gelismeler saglanarak var olan ¢elik cinslerinin
icyap1 Ozellikleri ve performanslar: artirilmaktadir. Isil islem yontemleri kullanilarak da
bu malzemelere ek 6zellikler kazandirilmaktadir. Uygulamalarda performansi ve émrii
etkileyen en 6nemli faktorlerden bazilar1 tokluk, siirtiinme, asinma, yorulma ve yiizey
sertligidir. Takim c¢eliklerinin se¢imi, en diisiik maliyet ile yeterli kalpp Omriinii
saglayacak sekilde yapilir. Asinma, faydali kullanim 6mriinii belirler. Toplam asinma
(abrazif ve adezif), temelde iiretim periyodundan etkilenir. Sac form kaliplarinda daha
cok asinma dayanimi 6n plana cikmaktadir. Suda ve yagda sertlestirilmis kalip
celiklerine nazaran havada sertlestirilmis ve yiiksek Karbon, yiiksek kromlu ¢eliklerden
mamul kaliplarda baski 6mrii 100 kata kadar artis gosterebilmektedir [ASM Handbook,
Vol.14].



Islah islemi ile mukavemeti artirilan celiklerin ayrica ylizeylerinin iyilestirilmesi ile
Onemli oranda Omiir artis1 saglanabilmektedir. Azot’ un malzeme yiizeyinden iceri
dogru yaymimmmim s0z konusu oldugu nitriirleme islemi ile yiizey sertligi artar,
korozyon dayanimi iyilestirilir ve siirtinme azaltilir [ASM Handbook, Vol.5].
Giiniimiizde yaygin olarak kullanilan tuz banyosunda nitriirleme ve gaz nitriirlemeye
nazaran ¢ok daha etkin bir yontem olan plazma nitriirleme, termokimyasal bir islemdir.
Azot atmosferi altinda malzeme yiizeyinde olusturulan plazma etkisi ile Azot
iyonlarinin yaymimi ve kimyasal reaksiyonu sonucu malzemenin yiizeyinde nitriirler

olusur. Siirtiinme 6zellikleri iyilestirilen takimlarin dmiirleri artar.

Bu caligmada amag, 1slah edilmis 1.2379 (AISI D2) ve 1.2436 (AISI D6) soguk is takim
celiklerinin sabit sicaklikta farkli basing (1,5 - 4,5 - 8 mbar) ve siire (4 — 7 - 10 saat) ile
plazma nitriirlenmesi neticesinde asinma dayammlarmi ve i¢c yap:r Ozelliklerini
incelemektir. Bu dogrultuda yiizey sertlikleri ve sertlik dagilimlar1 Ol¢iilmiis, tez
caligmasi sirasinda tasarlanan ve imal edilen ball-on-disk asinma test cihazi ile ii¢ farkli
Hertz noktasal temas basincinda (1,1 — 2 GPa araliginda) asinma testleri uygulanarak
stirtiinme katsayis1 degisimi kaydedilmistir. Yiizey ve kesitlerin optik mikroskop ve
SEM goriintiileri incelenerek XRD verileri ile birlikte degerlendirilmistir. Ayrica 4,5
mbar ve 7 saat sartlarinda plazma nitriirlenmis numunelere 8x10" ve 6x10'° iyon/cm2
dozlarinda Molibden iyonlar1 implantasyonu gerceklestirilmistir. Plazma Nitriirleme
tizerine Molibden implantasyonu ve Mo implantasyonu iizerine plazma nitriirleme

neticesinde malzeme yiizey bolgesindeki degisimler yorumlanmaistir.



2. KURAMSAL BIiLGi

2.1. ISLAH ETME

Ostenit fazindaki celik kritik soguma hizindan daha hizli bir sekilde sogutulursa atom
yaymnimi tamamen engellenir. Bunun sonucu olarak tetragonal hacim merkezli martenzit
faz1 elde edilir. Martenzit fazi ¢ok sert ve gevrek bir yapiya sahiptir. Bu haliyle
kullanima uygun degildir. Asmi kirllgan durumun giderilmesi i¢in tavlama
(Temperleme) yapilmasi gerekir. Temperleme, celigi Al sicakligi altindaki bir sicakliga
wsitip belirli bir siire bekledikten sonra yavasca sogutmaktir. Boylece i¢yap1 daha kararli
duruma gelir ve cogunlukla sertlik de azalir. Islah etme, su vermeyi takiben yapilan

temperleme islemidir.

Karbon miktarma bagli olarak celiklerin sertligi artmaktadir. Sertlik artis1 da
mukavemet artisin1 beraberinde getirir. Islah etme islemi ile ¢elikler, kullanim yerlerinin
gerektirdigi mukavemet degerini saglayacak oranda sertlestirilirler. Asir1 sertlik,
dayanimi artrmanin yanmda yapiyr gevreklestirdiginden dolayr istenmeyen bir

durumdur.

Malzemenin Karbon icerigi arttik¢ca martenzit yap1 daha belirgin hale gelir. Ana fazin
bilesiminde degisim olmaz. Karbon atomlarmnin Demir atomlarina gore pozisyonlari
Ostenitteki gibidir. Karbon oranmi yiikseldiginde kristal yapi hacim merkezli kiibik
(HMK) den hacim merkezli tetragonal (HMT) yapiya doniisiir. Martenzit doniisiimii,
soguma swrasinda Mg ve My sicakliklar1 arasinda gerceklesir. Ostenitten martenzite
doniisim %100 oraninda gerceklesmez. Karbon oram arttikca giderek artan miktarda
kalint1 Ostenit olusur. Karbon oraninin %]1’in altinda olmasi halinde c¢ita (lath)

martenzit hakim iken, %1’in lizerinde plaka (plate) martenzit morfolojisi hakimdir.

Temperleme islemi swrasinda kati durum reaksiyonlar1 olusmaktadir ve 6zellik

degisimleri Karbon ve Demir atomlarinin artan sicaklik ile hareketlilik kazanmasina



dayanir. Temperleme islemi sirasinda belirli sicaklik araliklarinda farkli kati hal
reaksiyonlart meydana gelir [Bargel, H.J. ve Schulze, G. 1987]. 100°C” ye kadar olan
sicakliklarda Karbon atomlarmin dislokasyonlara, martenzit plaka smirlarma yaymimi
s0z konusudur. Yiiksek Karbon’ lu celiklerde Karbon segregasyonu, kiimelesme

¢cOkelmesi ile olur.

100°C - 200°C arasinda temperlenen celiklerde ince &-Fe, ;C (HSP-hegzagonal siki
paket) karbiir ¢okelip yapiya dagilir. Boylece tetragonal martenzit, kafesi daha az
gerilmis kiibik martenzite doniisiir. Sertlikte onemli bir diisiis goriilmeyip sadece asiri

kafes gerilmelerinin giderilmesi gerceklesir.

Bu sicaklik araliginda Karbon atomlarinin yayinmasi kolaylastigindan ¢okelen karbiirler
Sementit Fe;C (ortorombik) bilesimindedir. Kalint1 Ostenit i¢inde de karbiirler ¢cokelir
ve kiibik martenzite doniisiim neticesinde hacim artis1 meydana gelir. Yiiksek Karbon’

lu ¢eliklerde Hogg karbiir FesC, (monoklinik) 200°C - 300°C” de olusur [Smith 1993].

350°C’ den A’ e kadar olan sicakliklarda Fe;C karbiirler biiyiik parcaciklar halinde
cokelirler. Kiibik martenzitin yerini ferrit ana kiitle aldigindan hacim azalir. Sicaklik
arttikca diizensiz dislokasyonlar ortadan kalkar, ince tane yapis1 gelisir. Krom,
Molibden, Vanadyum veya Tungsten iceren celiklerde alasim elementlerinin karbiirleri

500°C - 700°C arasinda olusur.

Diisen sertlik ile birlikte tokluk artar. Ancak belirli orandaki arsenik, fosfor, antimon
gibi impiiriitelerin 350°C - 600°C arasinda tane sinirlarina segregasyonu temper
gevrekligine yol agcar. Bu durum temperleme sicakligindan yavas soguma ve c¢alisma
sartlar1 sirasinda temperleme sicakligina ulasilmasi ile ortaya cikar. Katiskilarin
giderilmesi veya hizli sogutma haricinde yapiya %0 - 0,1 oraninda Mo katilmasi ile
temper gevrekligi azaltilabilir. Diger bir gevreklik, yiiksek mukavemetli celiklerde
goriilen 350°C gevrekligi olarak da bilinen martenzit gevrekligidir. 350°C gevrekligi,
oda sicakligindaki ¢alisma sartlarinda ortaya ¢ikar.



2.2. NITRURLEME

Imalat sanayi, otomotiv pargalari, tekstil makine ve tiirbin sistem bilesenleri gibi
alanlarda genis bir uygulama sahasi bulan nitriirleme islemi, atomik Azot’ un yiizeyden
iceriye dogru termokimyasal yaymimidir. Ferrit fazinda gerceklesen yaymim, Azot” un
Demir icerisindeki ¢oziiniirliigiine, Demir-Azot denge diyagramina gore gerceklesir

(Sekil 2.1).
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Sekil 2.1. Fe-N Faz Diyagrami [Pye 2003 ].
Nitriirlemenin gerceklesmesi icin temel islem parametreleri Azot kaynagy, 1s1, zaman ve
celigin bilesimidir. Gaz nitriirleme yonteminde amonyak gazi 500-570°C araliginda

kararsiz hale gecer ve asagidaki denge durumu olusur:

2NH; <«<—» N, + 3H,



Celik malzeme ylizeyi nitriirleme sicakligina ulastiginda ise asagidaki reaksiyonlar

meydana gelir:

NH; «—» 3H+N
2N «—»N,

2H <—*H,

Azot’ un atomik cap1 0,142 nm’ dir ve Demir matris igerisinde arayer atomu olarak
bulunur. Ortam sicakliginda o-Demir’ de Azot’ un ¢oziiniirligii agirlikca %0,001 iken
590°C’ de %0,115° dir. Islem sicakliginda YMK (Yiizey Merkezli Kiibik) ¥ -nitriir
(FesN) olusur. Bu yapr igerisinde Azot %3,7-6,1 oraninda ¢oziiniir. Hegzagonal €-nitriir
(Fe,3N) ise %8-11 oraninda ¢oziiniirliik saglar. 500°C’ nin altinda olusan ortorombik (-
nitriir (FeoN)’de ise Azot icerigi %11° 1 gecer. Demir kristali icerisinden gecen kiigiik
Azot atomlarmin hareketi arayer yaymimi olarak adlandirilir. Sekil 2.2° de sematik

olarak gosterilmektedir.

Sekil 2.2 Nitriirleme Islemi boyunca arayer yayimumi [Pye 2003].

Nitriirlenmis ¢elik bir yayinim tabakasi igerir. Yiizeyde bir bilesen tabakasi (beyaz
tabaka) olusabilir. Bilesen tabakasi e-Fe;3N ve y'—FesN intermetaliklerinin olustugu

bolgedir ve celiklerin bilesimi ile iglem parametrelerine bagl olarak 15-20 um kalinlig:



gecmez. Demir-Azot denge diyagraminda belirtildigi sekilde 450°C” de ¥ -nitriir fazi
%35.7 - %6.1 Azot barindirir. Bu oran iizerine ¢ikildiginda yiizeyde e—nitriir faz1 baskin
olarak meydana gelir. Bu durum celigin Karbon icerigine baghdir. Artan Karbon

miktari ile € fazi olusumu tetiklenir [Pye 2003].

Bu bolgenin hemen altinda olusan yaymim tabakasinda Azot yaymimi 0.7mm’ ye kadar
olabilmektedir. Yayinim tabakasinda yapi, Azot’ un arayer atomu olarak yer almasi ile
degisir. Coziiniirlik smirmna ulasildiginda Demir veya diger metallerin nitriirleri olan
cokeltiler ¢ok ince, birbirine yapisik halde tane sinirlarinda veya tanelerin kafes
yapilarinin i¢cinde olusur. Bu cokeltiler kafesi bozar ve dislokasyonlar1 sikistirir.
Boylece malzemenin sertligi artar. Kat1 eriyik icindeki Azot, sertligi az miktarda
degistirir. Ancak nitriir olusturan alasim elementlerine bagli olarak meydana gelen

nitriir ¢okeltileri ile sertlik hizli bir artig gosterir [Berg 2000].

€ tabakasi aginma ve yorulma dayanimu i¢in tercih edilebilir. Ayrica sok yiiklemelerden
ve yiiksek yerel gerilmelerden etkilenir. ¢’ tabakasi daha yumusak ve diisiik asinma
dayamimli, ancak daha dayanikli ve siddetli yiiklemelere daha toleranshdir. Beyaz
tabaka yaglama 6zelligini artirmasina ragmen fazlar arasi (€ ve ') zayif yapisma ve her
iki fazin 1s1l genlesme katsayilarinin farkli olmasi nedeni ile kirilgan bir 6zellik gosterir.

Beyaz tabakanm kali olmasi bu egilimi artirir.

Nitriirleme, yiiksek tork, asinma ve korozyon dayanimu ile yiizeyde basi gerilmelerinin
istendigi  uygulamalarda tercih  edilmektedir. Demir esash  malzemelerin

nitriirlenmesinde islem sirasinda faz degisimi yoktur [ASM Handbook, Vol.4].



2.3. PLAZMA NITRURLEME

Plazma Nitriirleme, 151ltil1 bosalma (glow discharge) teknolojisi kullanilarak Azot’ un
malzeme yiizeyine yaymimi metodudur. Plazma ise toplamda notr olan ve rasgele
yonlerde serbestce hareket eden yiiklii pargaciklarin toplamidir. Vakum altinda yiiksek
voltajli elektrik enerjisi ile plazma olusturulur. Azot iyonlar1 plazma i¢inde hizlanarak
parca ylizeyine carpar. Bu iyon bombardimam yiizeyi isitir, temizler ve aktif Azot
saglar. Plazma nitriirlemede Azot gazi kullamldigindan nitriirleme potansiyeli Azot
miktarmin regiilasyonu ile hassas bir sekilde kontrol edilebilir. Bu kontrol, Sekil 2.3” de
gosterildigi gibi, monofaz tabaka veya € ve ¥’ fazlarinin birlikte olusturulmasina ya da

bilesen tabakasinin hi¢ olusturulmamasina olanak verir [ASM Handbook 4].

% 15-30 Azot WB0-70 Azot + %1-32 Metan

Yayinim Tabakas) 4+ Yayinm Tabalkas £+ Yayinm Tabalkas

Sekil 2.3 Nitriirlenmis celikte gaz oraninin etkisi.

Plazma Nitriirleme teknolojisi son 20-30 yilda 6nemli gelismeler kaydetmis, bu konu
ile ilgili bir¢cok arastirma yayimlanmustir. Siirekli DC plazma ve DC puls plazma olmak
tizere iki yontem gelistirilmistir. DC plazma yonteminde ark olusma riskine kars1 DC
puls plazma ile ark olusumu Onlenmistir. Yaygm olarak DC desarj yonteminde is
parcasi katot olarak kullanilmaktadir. Bu yonteme katodik nitriirleme de denilmektedir.
Ayrica RF nitriirleme ve anodik Plazma Nitriirleme teknikleri de gelistirilmistir. Takim
ve kalip Omiirlerinde artisin dubleks kaplamalar (Plazma Nitriirlenmis is parcasinin
PVD veya CVD yontemleri ile kaplanmasi) ile daha fazla oldugu belirtilmistir. Mikro
dalga kullanilarak Plazma Nitriirleme konusunda da arastirmalar mevcuttur [Musil

2000].



2.3.1. Isltilh Bosalma Karakteristigi

Sekil 2.4’ de belirtildigi gibi bir gaza voltaj uygulandiginda gaz icerisindeki elektronlar
yiiklenir ve gaz iletken hale gecer. Iyonize olan gaz icerisindeki elektronlar anottan
katoda dogru hareket ederler. Bu duruma baglhh olarak molekiiler c¢arpigsmalar
basladiginda is pargas1 lizerinde enerji (1s1) aciga cikar. Voltaj yiikseltildiginde akim
yogunlugu artar ve Townsend Desarj sathasina gecis olur. Bu safhada, daha fazla
elektron agiga cikar ve bu durum gazin daha fazla iyonize olmasini devam ettirir. Bu
bolge zincirleme reaksiyon olarak da diisiiniilebilir. Akim sinirlama direnci diistiigiinde
akim yogunlugu artar, bu durum katot ile anot arasinda voltaj diisiisiine neden olur ve
voltaj stabilitesi saglanamaz. Gegis bolgesi (Corona) olarak adlandirilan bu asamadan
sonra bosalma (plazma 1simnimi1) net olarak goriilebilir ve is parcasini (katodu) sarar.
Plazmanin (151n1m) kalinlig1 gaz basinci ve voltaja baghdir. Voltajin artmasi ile plazma
i parcasinin geometrisine uygun olarak tiim yiizeyi kaplar ve nitriirleme islemi ic¢in
ideal ortam olusur. Bu bolgede akim yogunlugu artarsa voltaj diisiisii meydana gelir ve
is pargasi iizerinde giic yogunlugu dolayisiyla sicaklik artar. Asir1 1sinma sonucu

metaliirjik problemlere, yerel ergimelere sebep olur. Gii¢ yogunlugunun artmasi ile ark

olusur [Pye 2003].
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Sekil 2.4 Paschen Egrisi [ASM Handbook 4].
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2.3.2. Plazma Nitriirleme Mekanizmasi

Plazma nitriirleme islemi baslamadan once tank icindeki hava bosaltilir. Islem basinci
genel olarak 1,5-10 mbar arasindadir. Uygulama, Sekil 2.5° de sematik olarak
gosterildigi gibidir. Is parcasmin nitriirleme sicakligina 1sitilmasi harici 1siticilar ile veya
plazma etkisi ile gerceklestirilir. Amonyak kullanilmasi durumunda, 500°C civarinda
amonyak kararsiz hale gelir ve ayrisir. Gaz nitriirlemeden farkli olarak Azot ve Hidrojen
gazlar1 bagimsiz bir sekilde ortama verilebilir. Bu sayede Azot-Hidrojen gaz orani
degistirilerek Azot potansiyeli kontrol edilebilir. Yaymim tabakasmnin derinligi Azot
konsantrasyonuna, zaman, sicaklik ve is parcasinin kimyasal yapisina baghdir [ASM

Handbook 4].

Plazma-yiizey etkilesiminin ¢ok karmagsik bir problem oldugu bilinmekle birlikte ¢cok
sayidaki olas1 etkilesimlerden tanimlananlar; iyon implantasyonu ve radyasyon hasari,
Azot parcaciklarmin adsorpsiyonu, sigratma ve iyon etkili parcacik desorpsiyonu ile
Azot atomlarinin rekombinasyonudur. Bu mekanizmalar ile plazma nitriirleme sirasinda
fiziksel emilim (physisorpsion), direk kimyasal emilim (direct chemisorpsion), hacimsel

faz ayrismasi ve iyon implantasyonu asamalar1 s6z konusudur [Czerwiec 1998].

Anot (+)
elektroni-)
A
i plazma
' e fazi " fazi
iyon(+) parcasi |z & & 5
| Exsie—d |
Katot (-) Azot (N) ¥

Sekil 2.5 Plazma Nitriirleme iglemi
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Stokiyometrik olarak Plazma nitriirleme sirasinda dort reaksiyon gerceklesir:

Reaksiyon I: Enerji yiiklii elektronlar tarafindan iyonize ve notr Azot atomlar1 ortaya
cikar.

(e- —» N, => N +N+2¢)

Reaksiyon II: Demir ve diger kirlilikler sigratma etkisi ile ylizeyden temizlenir. Azot
iyonlarinmn bombardiman etkisi kirlilikleri yerinden ¢ikarir ve vakum pompasi vasitasi

ile disar1 atilir.

Reaksiyon III: Yerinden sicratilan Demir atomlar1 sayesinde ylizeyde Demir-nitriir

olusumu baslar (Fe + N = FeN). Bu asamada yiizey atomik olarak temizlenir.

Reaksiyon IV: Siirekli plazma bombardimam altinda FeN kararsiz hale gelir ve

bozunur.

FeN — Fe;N+ N
Feo,N — > FesN + N (e-fazi)
FesN —  FesN + N (Y’ -fazy)

FesN —  Fe + N (Demir-Azot bilesen tabakasi)
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2.4. TYON IMPLANTASYONU

Iyon implantasyonu, malzeme yiizeyine iyonlarin enjekte edildigi bir yiizey islemidir.
10-200 keV enerjili iyonlar bir hizlandiricida elde edilir ve 151n demeti halinde malzeme
yiizeyine gonderilir. Kat1 yiizeyin bag enerjisinden 4-5 kat daha fazla kinetik enerjiye
sahip iyonlar ylizeye tutunur ve bilesik olusturur. Yaygin olarak metal, seramik ve

polimer yiizeylere implantasyon yapilmaktadir.

Diisiik sicakliklarda gerceklesen iyon implantasyonunda iyonlar 10" s* den daha kisa
bir siire icerisinde duragan hale gelirler. Bu hizli durus ¢ok yiiksek soguma hizina sebep
olur. Bu durum, konvansiyonel teknikler ile elde edilemeyen yeni yiizey alasimlar:

olusmasina olanak tanir [ASM Handbook Vol.5].
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Sekil 2.6 Iyon implantasyonu iyon-yiizey etkilesimi sematik gosterimi

[ASM Handbook Vol 5].

Konvansiyonel iyon implantasyonu isleminde istenen elementin (gaz veya metal) pozitif
yiiklii iyonlarma sahip bir 15 demeti olusturulur. Iyon kaynaginda sicak filamentten
yayman elektronlar, plazma olusturmak iizere gazi iyonize eder. Elektrostatik alan
sayesinde pozitif iyonlar yiiksek enerji (30-200 keV) ile yiiksek vakum (10” Torr)
altinda hizlandirilir. Malzeme yiizeyine gonderilen iyonlar yiizeyden igeriye dogru

niifuz eder. Hedef atomlar yerlerinden cikar yeterli enerji ile diger hedef atomlar:
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yerlerinden ¢ikartarak arka arkaya carpigsmalara neden olurlar. Etki derinligi 0,2 pm’ nin

altindadir (Sekil 2.6).

Gaz implantasyonu i¢in iyon kaynagina gazin beslenmesi yeterlidir. Katilarin
implantasyonu ic¢in dort metot vardir. Genellikle yar: iletken endiistrisinde kullanilan
yontemde plazma olusturmak i¢in reaktif bir gaz (klor) kullanilir. Bu gazin implante
edilecek metal ile temasi neticesinde gaz ve metal iyonlar1 plazmasi olusur. Bir miknatis
yardimu ile gaz iyonlar1 ayrilarak metal iyon 151n demeti elde edilir. Diger yontemde
argon 1yonize edilir. Pozitif yiiklii bu iyonlar negatif yiiklii metal hedefe yonlendirilerek
carpisma etkisi ile saf metal atomlar1 ve iyonlar1 hedeften kopartilir (sicratma). Metal
iyonlar1 ayrilir, bir 151n demeti seklinde odaklanir ve implantasyon yapilacak is
parcasina gonderilir. Diger iki metot da sigcratma yontemine benzer. Bunlar arasindaki

farklilik sicratma icin elektron 1sinlar1 veya katodik ark kullanilmasidir.
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Sekil 2.7 MEVVA Iyon Kaynagi Prensip Semasi [ Oztarhan 2005].
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Yaygm olarak kullanilan MEVVA (Metal Vapour Vacuum Ark) teknigi ile genis bir
iyon yelpazesinde implantasyon yapilabilmektedir. Sekil 2.7 de gosterilen iyon
implantasyon cihazinda AISI 316 ve Ti-6Al-4V numuneler iizerinde yapilan Zr, Ti+N
ve W implantasyonlar1 neticesinde sertlik ve asmma ozelliklerini Oztarhan [2005]

incelemistir.

Iyon implantasyon yonteminde iyonlar yiizeye dik gonderilir. 20-30°” den fazla egimli
gelebilecek iyonlar yiizeyde sigratma problemi dogurabilir. Goriis hatt1 kisitlamasini
ortadan kaldirmak i¢in gelistirilen iyon implantasyon yontemleri (PSII-Plasma Source
Ion Implantation / PIII-Plasma Immersion Ion Implantation) plazma ortaminda
gergeklestirilmektedir. Gaz plazmasi i¢indeki pozitif yiiklii iyonlar yiiksek voltaj altinda
yiizeye dogru hizlandirilir. Plazmanm is parcasinin tiim yiizeyini sarmasi nedeni ile
implantasyon her yonde gerceklesmis olur. Iyon implantasyonu neticesinde yiizey
bolgesinde nitriir, boriir, karbiir gibi yapilar olusur. Bu yontem ile sertlik, asinma ve

korozyon dayanimi ile yorulma 6zellikleri iyilestirilebilir.

Iyon implantasyonu ile yiizey bolgesinde bilesiklerin olusturulmasi termodinamik
kriterlerden bagimsizdir. Oda sicakliklarinda implantasyon yapilabilmesi, onemli 6lcii

degisimlerinin olmamasi ve yiiksek tekrarlanabilirlik de bu yontemin avantajlarindandir.
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2.5. ASINMA TESPIiTI VE YONTEMLER

Asinma, siirtiinme etkisi ile cisimlerin yiizeylerinde olusan ylizey hasar1 olarak
tanimlanabilir. Yiizey hasar1 ise yiizeyde aktif olan farkli mikro mekanizmalar
tarafindan arka arkaya olusan adimlarin toplami olarak gerceklesir ve yiizey
tabakasidaki topografik ve/veya mikro yapisal degisimler seklinde tanimlanir. Asagida
belirtildigi sekilde siniflandirilir [ASM Handbook Vol.18]:

1. Malzeme alis-verisi olmadan gerceklesen yiizey hasari,
2. Malzeme kaybi ile olusan yiizey hasari,

3. Malzeme kazanimui ile olusan yiizey hasar1.

Malzeme alig-verisinin olmadigi durumlara Ornek, yapisal degisimler, plastik
deformasyon ve yiizey catlaklaridir. Malzeme kazanimimna Ornek olarak ise yiizeye
malzeme transferi ve korozyon sayilabilir. Arastirma konumuz kapsaminda asinma
kavramint malzeme kaybi ile olusan yiizey hasar1 bashigi altinda degerlendirecegiz.

Buna gore aginma ii¢ baslik altinda incelenebilir [ASM Handbook Vol.18]:

1. Partikiil veya siv1 ile asinma
1. abrazif asinma (abrasive wear),

il.  polisaj (polishing wear),
i, kat1 parcacik agindirmasi (solid particle erosion),
iv.  kavitasyon agindirmasi (cavitation erosion),

v.  kirlilik agindirmas: (slurry erosion),

2. Yuvarlanma, kayma veya darbe ile aginma
L kayma ve adezif aginma (sliding and adhesive wear)
ii.  Osilasyonlu asinma (fretting wear)
iii.  Yuvarlanma temas asinmasi (Rolling contact wear)

iv.  Darbe asinmas1 (impact wear)

3. Kimyasal destekli asinma
L korozif aginma (corrosive wear),

ii.  oksidasyonlu asimnma (oxidational wear).
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Ball-on-disk test cihazi tasariminda ve test sirasinda abrazif ve adezif asinma
mekanizmalarmin baskin oldugu kabulii ile bu iki kavrami kisaca asagidaki gibi

aciklayabiliriz.

Abrazif Asinma: Sert partikiil veya c¢ikintilarin kat1 bir yilizey tizerinde harekete
zorlanmasina bagl olarak meydana gelir. Iki yiizey arasindaki bagil hareket neticesinde,
genellikle yiizeyden malzeme kaybini iceren, ylizeyin hasar1 seklinde tanimlanir.
Abrazyon (partikiil asimdirmasi), iki tip temas ile kategorize edilir; ikili (two-body,
asmdiriciin bir yiizey boyunca kaymasi) ve iiglii (three-body, asindiricinin iki yiizey
arasinda tutulmasi) asinma. Belirli bir yiikk ve aginma mesafesi boyunca ikili asinma
sisteminde diger duruma gore 10-100 kat fazla malzeme kaybi s6z konusudur. Temas
hizi, yiik, nem ve korozif etki gibi ortam faktorleri de abrazif asinmayi etkiler. Sertlik,
elastiklik modiilii, akma dayanimi, ergime sicakligi, kristal yapi, mikroyap: ve bilesim
abrazif asinma icin 6nemli malzeme Ozellikleridir. Kiibik metaller, hegzagonal yapiya
gore yaklasik iki kat fazla asinma gosterirler. Sertlik, aginma ile ters orantilidir. Ostenit
ve beynitin asinma dayanimu ferrit, perlit veya martenzite gore daha fazladir. Bu durum,
ostenitin yiiksek deformasyon sertlesmesi kapasitesi ve siinekligi nedeni iledir. Ayrica,
Demir’ e Karbon ve Azot gibi arayer atomlarmin ilavesi abrazif dayanimi
tyilestirmektedir. Bir diger nokta ikinci faz olusumudur. Boylece sertlikte ve akma
dayaniminda 6nemli artislar elde edilir. Karbiir gibi biiyiik, birbirine temas etmeyen sert

cOkeltiler veya parcaciklar abrazif aginmay1 azaltmak icin faydali olabilirler.

Adezif Asinma: Adezyon, asinmanin bir sebebi degil, temas sonucu gerceklesen bir
durumdur. Ortamda abrazif madde bulunmuyorsa, kayma genligi osilasyonlu asinmadan
daha biiyiik ise ve malzeme kaybr miktar1 oksidasyondan bagimsiz ise adezif asinma
olusur. Eger temas basinci yiiksek ise siirtiinen yiizeyler arasindaki ara tabaka (oksit,
stilfiir, vs) kirilabilir ve ana malzeme yiizeyi plastik deformasyona ugrar. Sonugta iki

yiizey birbirleri ile dogrudan temas eder ve birbirine yapisir.

Asinma testleri i¢in 6ncelikle dogru bir model secilmelidir. Bu modele uygun asinma

test diizeneginin temin edilerek testlerin gergeklestirilmesi gerekmektedir. Dogru
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modelin tespiti i¢in ise siirtiinme kavrami incelenmelidir. Siirtiinme, bir maddenin diger
bir madde {iizerinde hareketine olan direnctir. Bu maddeler gaz-kat1 (aerodinamik

stirtiinme), s1vi-kati (s1v1 siirtiinme) seklinde de olabilir.

Siirtiinme, siirtiinme katsayis: ile belirtilir ve yiik ile yiike dik dogrultuda olusan
stirtiinme kuvvetinin birbirine oranidir (1 = F;/N). Bu noktada statik siirtiinme katsayisi,
kinetik siirtiinme katsayisi, yapisma-kayma (stick-slip) davranigi ve yagh siirtiinme
terimlerini de tamimlamak gerekir. Statik siirtiinme katsayisi, iki madde arasinda
makroskobik hareketin baslamasini saglayan en yiiksek siirtiinme kuvvetine karsilik
gelir. Kinetik siirtiinme katsayisi, iki madde arasindaki makroskobik hareket sartlari
altindaki siirtiinme katsayisidir. Yapis-kayma davranisi, iki madde arasindaki bagil hiz
artarken siirtlinme katsayisinin azalmasi ile ilgili olarak osilasyon seklinde tanimlanir.
Diger bir ifade ile siirtiinme sirasinda yiizeylerden birinin yapismasi, sonra hizla hareket
edip tekrar yapismasi ve bu durumun tekrarli hareketidir. Yagh siirtiinme, iki maddenin
bir yag filmi ile tamamen ayrilmasi halinde s6z konusudur. Bu durumda sistemin

stirtiinme katsayis1 yag filmi ile siirtinmeden kaynaklanir [ASM Handbook Vol.18].

Siirtiinme kuvvetleri, siirtiinen maddelerin 6zelliklerine baghdir. Bu faktorler degisken
oldugundan dolay: siirtiinme kuvvetleri dogrudan tahmin edilemez. Fiziksel, kimyasal
ve malzemeye ait mikroskobik (adhezyon, yiizey piiriizliliigiiniin mekanik etkisi,
yiizeyde tabakalarin kirilmasi ve/veya deformasyonu, iki yiizey arasinda kalan
parcaciklarin etkilesimi ve yerel plastik deformasyonu gibi) durumlar siirtiinme
mekanizmasin1 agiklamak igin kullanilir. Siirtiinme sirasinda siirtiinme kuvvetinin
Olciilmesi ile siirtiinme katsayisi tespit edilerek test boyunca siirtiinme kuvvetindeki

degisim gozlemlenebilir.

Siirtinme Kuvveti Olciimii: Siirtinme bir sistem niteligidir. Dolayisiyla sistem
dikkatlice modellenmelidir. Modellemede {i¢ tiir geometri On plana ¢ikmaktadir:

diizlem-diizlem, katmanh yiizeyler ve Hertz temasi (Sekil 2.8).
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/D7 A2 7

Hertz Temasi

Diizlem-Diizlem

Katmanl Yiizey

Sekil 2.8.Siirtiinme test numunesi modellemesi [ASM Handbook 18].

Siirtiinme, aginmanin veya asinmaya meylin bir 6lciisii degildir. Incelenen sistemde bir
asinma sO0z konusu olacaksa ve Ol¢iimiin amaci siirekli rejim asinma sartlarinda
siirtinme karakteristiklerini gozlemlemek ise Ol¢iimler, bir asinma testi sirasinda
yapilmalidir. Sekil 2.9’ da gosterildigi gibi zamana bagl olarak Olgiilen siirtiinme
kuvveti, modellenen sistem ile yakindan ilgilidir. Cesitli malzemelerin statik ve kinetik

stirtlinme katsayilar1 referans kaynaklarda mevcuttur.

if | T
4 —-i..__,a—--.__________,______‘_'_____
asinma yok ; |
f o —f
(a) :
= B,
4 ______,-/J siirekli rejim
2 . asinma asinmasi
o asinma yok baslangici
E of—f 5 - i
£ \ﬁ‘//v\’\/*—/\—
3 — | 7
7] —/,W“”_ :
I x“‘aslnma 7 disiik sirtiinme
asinma yok baslangici durumu
0 [l 1 | |
0 (g 100 105 10 105 P 107

Zaman (s)

Sekil 2.9. Sistem asinmasinin siirtiinme kuvveti iizerine etkisi [ASM Handbook 18].

a) siirtiinme kuvveti zamanla degismemektedir. Asinma olmamakta ya da asinma oldugunda siirtiinme
davransi degismemektedir. b) Siirtiinme kuvveti zamanla artmakta, orijinal yiizeyler asindiktan sonra
asimuy ytizeyler ayni kalmakta ve bir siirekli rejime ulasmaktadir.c) Asinma iglemi boyunca meydana
gelen degisimler nedeni ile siirtiinme kuvveti degiskenlik gostermektedir. Bu durum, asinma artiklarinin
sistemden uzaklastirilmadigi halde gegerlidir. Bu artiklar yaglama veya asindirma etkisi yapabilir.
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Gecici rejim bolgesinde standart asmma katsayist daha yiiksektir. Diger yandan
gereginden fazla asinma mesafesi ize zarar verir ve asinma katsayisimi yiikseltir. Bir
asmma testinde siirekli rejim asmma sartlarmin saglanip saglanmadigma karar vermek
zor olabilir. Bu nedenle literatiirdeki ¢alismalarda bulunan aginma degerleri %1000 fark
gosterebilmektedir. Yang [2005] tarafindan bildirildigine gore standart aginma katsayisi
K; i¢in V=K PL/3H esitligi gecerlidir. Burada V hacimsel kayip, L kayma mesafesi, P
yik ve H asman malzemenin Brinell sertlik degeridir. Yang ayrica, daha kesin sonug

verdigini bildirdigi K=3HA[1-¢ ®“/PL esitligini dnermistir.

Asmma testleri i¢in kullanilacak ball-on-disk cihazinda asindirict bilye (tungsten
karbiir), numune yiizeyine belirli bir kuvvet altinda bastirilir ve numune hareket ettirilir.
Burada Hertz noktasal temas modeli gecerlidir. Celik-tungsten karbiir tribo-sistemi i¢in
verilen kinetik siirtiinme katsayis1 0,19 (®12,7mm bilya capi, 9,8N yiik, 0,0lmm/s hiz
icin) seklindedir [ASM Handbook 18].

2.5.1. Hertz Noktasal Temas Basinci

Iki egrisel yiizeyin birbiri iizerine basmasi neticesinde (Sekil 2.10) temas noktasinda
olusan gerilme Hertz temas basinci (Hertzian Contact Stress) olarak tanimlanmaktadir.

Boyle bir durum karakteristik olarak asagidaki gibi ifade edilebilir:

¢ Her iki ylizeyde basma gerilmeleri olusur,

e Iki yiizeyin birbiri iizerine basmasi ile ilk anda olusan noktasal temas (kiire)
veya c¢izgisel temas (silindir) bir temas alani dogurur,

e Uc boyutlu gerilme durumundan temel gerilmeler olusur,

¢ Malzeme yiizeyinin altinda kritik alan olusumuna sebep olur,

e Hasar olusumu genellikle dokiilme veya oyuk olusumu seklinde gerceklesir.
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Sekil 2.10. Iki kiirenin birbirine F kuvveti ile temasi. Temas gerilmesi, temas noktasi

etrafinda 2a ¢capinda bir bolgede eliptik dagilima sahiptir.

En yiiksek temas basinci:

3F

pmax =

21 a

olarak ifade edilir. Burada F, temas kuvveti, a ise dairesel alanin yaricapidir ve

asagidaki sekilde tanimlanir:

a=Ka3'\/F

1/3
3 (1-v4?) / E; + (1-v2®) / E,

8 (1/dy) +(1/d>)

Vi, V2 : malzeme 1 ve 2 nin poisson oranlari,
E;, E; : malzeme 1 ve 2 nin elastiklik modiilleri,
di, d> :malzeme 1 ve 2 nin ¢aplari.

Bir kiirenin bir diizlem iizerindeki hareketi s6z konusu ise d, = o olarak alinir.
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2.5.2 Asinma Test Cihazi Tasarimi

Asinma testleri i¢cin ball-on-disk test cihazi tasarlanmig ve imal edilmistir. Cihaz
tasariminda asindirici olarak tungsten-karbiir bilye secilmistir. Numuneler yatayda
donen bir tablaya sabitlenecek ve bir eksen etrafinda donecek, degisken yiikler diiseyde
asindirict bilye lizerine uygulanarak siirtiinme kuvveti dlciilecek sekilde tasarlanmustir.

Cihazm sematik yapisi ve fotografi Sekil 2.11 ve Sekil 2.12°de goriilmektedir.

Siirtinme kuvveti bir yiikk hiicresi tarafindan Olciilerek amplifikator vasitasi ile
bilgisayara iletilmistir. Bu amag i¢in gelistirilen yazilim vasitasi ile siirtiinme kuvveti
islenmek lizere seri port lizerinden almmustir. Her test icin veri tabaninda bir kayit
ayrilarak istenildiginde geri cagirilabilecek sekilde kaydedilmistir. Testi baglatmak ic¢in
gerekli bilgiler; testin adi, drnekleme araligi, yiik ve kalibrasyon ¢arpamdir. Ornekleme
araligl, siirtinme kuvvetinin ka¢ saniye aralik ile kaydedilecegini belirler. Ornegin
ornekleme araligi 1 saniye ise siirtiinme kuvveti her saniyede kaydedilmek iizere alinir.
Yiik, asindirici uca uygulanan kuvvet, kalibrasyon c¢arpani ise yiik hiicresinden gelen
kuvvet bilgisinin diizelme katsayisidir. Kalibrasyonlu bir dinamometre tarafindan
Olciilen siirtiinme kuvveti ile bilgisayar ekraninda goriilen degerler arasindaki farktan
kaynaklanir. Test boyunca, ilgili teste ait siirtinme kuvveti, diizeltilmis siirtiinme
kuvveti ve siirtiinme katsayis1 bilgileri kaydedilir ve giincel olarak siirtiinme katsayis1 —

zaman grafigi gosterilir. Ornek ekran goriintiisii Sekil 2.13’de gosterilmistir.

Goyde Yik hicresi

F
Test agirhigi L Dayama ucu

Olctim ucu

(j)d\:ir hissedici

pn

Sekil 2.11. Ball-on-disk asinma test cihazi prensip semasi
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Sekil 2.13. Asinma Test Cihazi yazilumi ekran goriintiisii
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2.6 KAYNAK ARASTIRMASI

Literatiirde plazma nitriirleme ve iyon implantasyonu ile ilgili caligmalar incelenmistir.

Bu caligmalar kapsaminda yapilmis olan asinma testleri de degerlendirilmistir.

Saf Demir’ in plazma nitriirleme islemi sonucunda olusan Demir nitriir tabakasi ve
yaymim bolgesi Lei [1997] tarafindan arastirilmustir. 150-450°C arasindaki 2 saatlik
plazma nitriirleme islemleri sonucunda sicaklik arttikca bilesen tabakasi kalinlig arttigi,
XRD analizleri ile e-Fe;Nj ve ¥ FesN fazlarinin varlhig: tespit edilmistir. Mikrosertlik

Olciimlerinde ise malzeme sertliginin ii¢ kat arttig1 goriilmiistiir.

a-Fe’ de, yx Ostenit veya S-fazi olarak da ifade edilen genislemis YMK kafes yapisi ile
FeNy (x > 0,5) sertlikte artistan sorumludur. yx fazi yaninda hegzagonal paramanyetik

999

ve/veya ferromanyetik €-FeN fazlar1 veya kiibik ¥y’ ve ¥y’’’ nitriirleri de olusabilir

[Jiraskova 2001].

Imalat ¢eligi, nitriir ¢eligi, paslanmaz celik ve takim celigi numuneler iizerinde sabit
basingta ve gaz oranlari, sicaklik, siire degistirilerek yapilan ¢alismalarda diisiik Karbon
oranma (< %0,22) sahip imalat ¢eliginde sadece 7y’ fazi iceren belirgin bir bilesen
tabakas1 olusurken Karbon ve krom miktarinin artigina bagh olarak diger numunelerde €
ve YV fazlan ile birlikte CrN ve CrpN fazlarinin tespit edildigi Berg [2000] tarafindan
bildirilmistir. Sertlik dagilimlarinda ise imalat ¢eligi hari¢ diger numunelerde yiizeyden

50um derinlige kadar olan bolgede 1000-1400 HV olciilmiistiir. Nitriirleme derinligi
d= ¢+ V (D, T) ile ifade edilerek 525°C sicaklikta etkin yaymim katsayis1 D, nin 4 ile

374 x 10" m’s™ araliginda bulundugu bildirilmistir. Burada T sicaklik, c ise sabittir.

Nitriirlenme neticesinde sertlik artisint 6nemli oranda etkileyen alasim elementleri
Krom, Aluminyum ve Titanyumdur. Fe-Cr bilesenlerinde nitriir tabakasinin olusumunu
inceleyen Alves Jr. [2000] sabit sicaklik, basin¢ ve gaz oranlarinda degisken siireler ile
farkli Krom oranma sahip numuneler iizerindeki Plazma Nitriirleme deneylerinde
Kromun Azot’ a olan afinitesinin homojen dagilmis CrN cokeltilerinin olugmasini

destekledigi ve nitriirlenmis bolgenin sertliginin arttigimi belirtilmistir. Dolayisiyla,
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krom icgerigi, etki derinligini diisiiriirken sertligi artirmaktadir. Plazma nitriirleme
neticesinde olusan nitriir bileseni ve ¢okelti olusum mekanizmasi sadece sicakliga degil
ayn1 zamanda krom ve Azot’ un kat1 eriyik icerisindeki aktivitelerine de baghdir. Krom,
Azot’ un Demir icerisindeki aktivitesini diisiirerek ¢0Oziinebilirligini 1yilestirir ve
boylece kati eriyik igerisinde arayer Azot atomlarmin yiikksek konsantrasyona

ulagmasini destekler.

Plazma nitriirleme mekanizmasinin, FesN icerisinden reaktif yaymim, Azot’ un Demir
icerisindeki yayinimi ve nitriir olusturan alagim elementleri ile reaktif yaymim seklinde
karmasik bir yaymim islemi icerdigi tespit edilmistir [Skolowska 2001]. Skolowska’nin
plazma nitriirleme deneylerinde, malzemenin (%99,9 Fe, %0,01 C) faz analizi sonucu 1
pum biyiikligiinde FesN yapis1 olustugu, Demir’ in kafes sabitinin degismedigi,
dolayisiyla Azot’ un kati eriyik olusturmadigi goriilmiistiir. Plazma nitriirleme
islemindeki Azot potansiyeli (gaz igerisindeki aktif Azot miktary) gaz nitriirleme
islemindekine gore daha az olmasina ragmen FesN tabakasinin olusmasi i¢in gerekli
siirenin daha kisa oldugu belirtilmistir. Bilgisayar benzetimi neticesinde plazma
nitriirlenmis Demir malzeme yiizeyindeki Azot miktarmin gozlemlenmis termodinamik
denge sartlarindaki duruma gore daha fazla oldugu, bu durumun sig bir iyon

implantasyonu ile aciklanabilecegi ifade edilmistir.

Plazma nitriirlenmis c¢eliklerde nitriir tabakasi olusumuna islem parametrelerinin
etkilerini inceleyen Jeong [2001], AISI M2 takim celigi numuneler iizerinde yapilan
puls plazma nitriirleme deneylerinde artan basing ile bilesen ve yaymim tabakalarinin
kalmligmmin arttigin, 0,6 torr (79 Pa) altindaki basingta bilesen tabakasinin
olusmadigmi, uyarilmis N>" / N, oramnin ve mikro bosluk miktarinmn artan islem

sicakligl ile yiikseldigini gozlemistir.

AISI M2 takim celigi lizerindeki plazma nitriirleme calismalarinda Da Silva Rocha
[1999] kalint1 gerilmelerin islem parametreleri ile bagmtismi incelemistir. Rocha’nin
bildirdigine gore bilesen ve yaymim tabakalarmin XRD analizleri Mittemeijer [1984],
Ehrentraut [1985], Somer [1991] ve Tietz [1984] tarafindan yapilmis, sicaklik ve gaz

bilesimine ek olarak voltaj, akim, akim yogunlugu, gaz basinci ve puls-pause oraninin
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bilesen ve yaymmim tabakalarmin yapismi etkiledigi belirtilmistir. 350°C-500°C
araligindaki Azotca zengin atmosferde yapilan deneylerde XRD sonucu %100 €-nitriir
tabakasi elde edildigi goriilmiistiir. Artan sicaklik ile yaymim tabakasindaki kalint1 basi
gerilmelerinin arttigi belirtilmigtir. Bilesen tabakasinda ise 350°C’de kalinti basi
gerilmeleri olustugu, artan sicaklik ile bu etkinin ¢ekme gerilmesine doniistiigii tespit

edilmistir. Bu durum €-nitriir tabakasi olusmasi ile agiklanmistir.

Nitriirlenmis  parcalarin  Ozellikleri bilesen tabakasindaki fazlara ve yaymim
tabakasidaki mikroyap1 sekline siki sikiya baglidir. Zhong [2003], 40Cr, 25Cr2MoV
ve 38CrMoAl celik numuneler iizerinde amonyak gazi kullanarak yaptigi plazma
nitriirleme deneylerinde bilesen tabakasinda biiyiik oranda y’-nitriir faz1 tespit etmistir.
Azot’ un, y’-nitriir faz1 i¢indeki ¢oziinebilirligi %5,30-5,75 iken e-nitriir fazinda bu oran
%4,55-11,0 araligindadir. Tane sinirlar1 boyunca yerlesen ¢okelti nitriirler CroN ve
CrMoNy ile cokelti fazlar1 o’’-Fe;¢No ve CrN tespit edilmistir. Yayinim tabakasinda
tespit edilen nitriir ¢okeltileri o’ -Fe 6Ny, ¥’ -FesN, CrN, Cr,N, CrMoNy, MoN, (Cr,Mo),
(C,N) yapilaridir.

34CrAINi7 numuneler iizerinde 400 ve 500°C sicakliklarda yapilan plazma nitriirleme
isleminde Blawert [1998], XRD paterninde giiclii €-Fe, 3N pikleri gozlemlendigini
belirtmistir. Asinma dayaniminin arttigi, 500°C” deki testte bilesen ve yayinim tabaka

kalinliklarinin daha fazla oldugu ifade edilmistir.

D2 ve HI13 takim c¢eliklerinden mamul sicak hadde yassi celik iiretim tesisi
bilesenlerinde plazma nitriirlemenin servis dmriine etkisini inceleyen Devi [1998] H13
celiginde 2 kat, D2 celiginde ise yaklasik 7 kat omiir artis1 elde edildigini belirtmistir.
Diisiik sicaklikta yapilan plazma nitriirlemenin, uzun nitriirleme siiresine ragmen
bilesen tabakasinin olusumunu simnirlandirdig: bildirilmistir. Tiim numunelerde ylizey
sertliklerinin ise 1100-1400 HVO,1 arahginda 6l¢iildiigii belirtilmistir. D2 ¢eliginde,
nitriirleme sicaklig1 ve siiresinden bagimsiz bir sekilde bilesen tabakasida € ve y’-nitriir
fazlarinm karigtk halde oldugu bildirilmistir. Ayrica e€-nitriir  fazindaki Azot
konsantrasyonunu formiilize etmis, plazma sartlarina baglh olarak € fazindaki azalis ve

Y fazindaki artisin € fazindaki Azot konsantrasyonu ile iliskili oldugu belirtilmistir.
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Ayrica, yiiksek nitriirleme sicakliginda Azot’ un matris malzemeye daha hizli yaymndig:
ve boylece e-nitriir fazindaki Azot konsantrasyonunun azalarak kafesin biiziilmesine

sebep oldugu bilinmektedir Borgioli [2002].

AISI 5140 numuneler tizerinde yapilan cesitli plazma nitriirleme caligmalarinda Alsaran
[2001] islem parametrelerini, yapisal degisimleri, mekanik ve tribolojik o6zellikleri
incelemistir. Degisik islem sartlarinda (siire, sicaklik ve Nj:H, gaz orami) plazma
nitriirlenen numunelerde artan sicaklik ve gaz orani ile y’-nitriir fazinin yogunlugunun
artarken e-nitriir fazinin azaldig: tespit edilmistir. Ayn1 deneysel calismaya bagh olarak
egilmeli burulma yorulma test cihazinda numunelerin yorulma dayanimlar1 inceleyen
Alsaran [2002], AISI 5140 celigin yorulma dayanimimin %25 - 45 oraninda arttig1 ifade
etmigstir. Nitriirleme derinligi arttik¢a yorulma dayaniminin arttigi, en yiiksek nitriirleme
derinliginin 550°C sicaklik, 12 saat siire ve 0,33 Ny:H, gaz oraninda elde edildigi
belirtilmistir. Ayn1 celigin sabit siire ve sicaklikta degisik gaz karisimlarinda (N», Ho,
Ar) plazma nitriirleme davramisimi inceleyen Karakan ve Alsaran [2003], bilesen
tabakasinda € ve 7y’-nitriir fazlarmin varhigini XRD paterninde gostermisler, argonca

zengin karigimda € faziin sinirli olustugunu belirtmislerdir.

Yine Alsaran [2005] AISI 5140 celiginin dubleks islem sonrasinda mekanik, yapisal ve
tribolojik 6zelliklerini inceledigi ¢calismasinda numuneler 450°C’de 12 saat siire ile %5-
95 N2:H, gaz oraninda nitriirlenmis, 2,5-3um kalinliginda TiN PVD film kaplanmustir.
Tribolojik testler 5Smm capli tungsten-karbiir bilye kullanilarak 141 metre boyunca
pin-on-disk aparatinda gerceklestirilmistir. Dubleks islem neticesinde tribolojik
ozelliklerin, sadece PVD veya plazma nitriirlemeye oranla ¢cok daha iyi oldugu, TiN
kaplama Oncesi yapilan plazma nitriirlemenin TiN fazinin tercihli oryantasyonunu
etkiledigi, dubleks islem neticesinde TiN yapisinin kiiciik taneli, siitunsal ve yiiksek
yogunluklu oldugu, en az asmma oraninin 7y fazinca zengin dubleks islemli

numunelerde gozlemlendigi ifade edilmistir.

AISI 5140 ¢eligi kullanarak yapilan ¢aligmalarda Karaoglu [2003] tarafindan optimum
nitriir ¢okeltilerinin bityiikligii ve yogunlugunun 4 saat siire ile 500°C’de yapilan

plazma nitriirleme ile elde edildigi, asinma dayanimmin Onemli oranda iyilestigi,
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550°C’de yapilan iglem sonucu olusan € ve Y fazlari karisgimmim cok kirilgan olup
asinma testi sirasinda kirllan beyaz tabaka nedeni ile asinma karakterinin adeziften

abrasife dondiigii ifade edilmistir.

AISI 8620 celiginin degisik islem sartlarinda plazma nitriirlenmesi neticesinde en
yiiksek yiizey sertliginin 500°C ve 8 saat ile elde edildigi, 600°C’deki deneylerde
bilesen tabakasi boyunca Braunit (FesN ve ferritin otektoid karigimi) olustugu

bildirilmistir Celik [2001].

AISI 4140 ve A355 celiklerinin plazma nitriirleme neticesinde asmnma dayanimlarini
aragtiran Podgornik [2001], 540°C’de 17 saat siire ile %0,6 - 99,4 N,:H, gaz oraninda
nitriirlenmis numuneleri, sertlestirilmis O2 c¢eligi kullanarak pin-on-disk cihazinda
asmnma testine tabi tutmustur. Her iki numunede beyaz tabakanin Ipm’den kiigiik
oldugu, yiizeydeki artik bast gerilmelerinin 200 - 250 MPa araliginda ol¢iildiigii, Al
iceriginden dolay1 A355 celiginin yiizey sertliginin 100 HV daha yiiksek oldugu, yiizey
piirtizliiliigiiniin R,=0,35 um’den R,=0,65 ve 0,61 um’ye degistigini ve 2000 metre
boyunca yapilan aginma testinde A355 celiginin mitkemmel abrasif dayanim gosterdigi

ifade edilmistir.

Gaz ve plazma nitriirlenmis 41CrAIMo7 celiginin termal yorulma dayanimini arastiran
Pellizzari [2003] yorulma test aparatini, siirekli ddnen numunenin bir yiizeyi indiiksiyon
ile 1sitilirken diger yiizeyi soguk olacak sekilde tasarlamistir. Gaz nitriirlenmis
numunede porozitenin diisiik enerjili N atomlarina bagh olarak yiiksek oldugu, yaymim
tabakasi ara ylizeyinde termal c¢atlaklar olustugu, plazma nitriirlenmis numunelerde ise
cok ince olan beyaz tabakada porozite gézlenmedigi € ve ¢’ fazlarinin XRD ile tespit

edildigi ve termal catlak olugsmadig1 bildirilmistir.

Paslanmaz ¢eliklerde de tercih edilen bir uygulama olan plazma nitriirleme, korozyon
davranisini etkilemeden asinma dayanimini iyilestirmektedir. Feugeas [2003] AISI 304
numunelerde yaptig1 caligmada islem basladiktan 42 dakika sonra CrN ve y’-FesN
fazlarmin goriilmeye basladigini, ayrica baslangicta olusan bir ara fazin XRD

paterninde 32 dakikada en yiiksek degere ulastiktan sonra azalarak 86 dakika sonra
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ortadan kayboldugunu belirtmistir. Bu fazin yerini kararli CrN ve y-FesN fazlari
almistir. Feugeas’in bildirdigine gore Blawert [1998] ve Priest [1999] bu ara fazin Azot
atomlarmin y-Fe matris i¢indeki yaymnimi ile olusan Azot asir1 doymus Ostenit yapisi
(y~) oldugunu ileri siirmiisler, uzun plazma nitriirleme siiresi sonunda Azot
konsantrasyonunun i¢ bolgelerde artmasi ile Azot’ un Cr ve Fe’ e yapisarak CrN ve y’-

FesN olusturdugunu ifade etmislerdir.

Fe(Mo) bazli alagimlarin amonyak/Hidrojen atmosferinde temperlenmesinin cesitli
bilesen, yap1 ve morfolojilerde Molibden nitriir ¢okeltileri olusturdugu bilinmektedir.
Isheim’in (2001) 550°C” de 24 saat ve 600°C’ de 10 saat siire ile %10NH;3 + %90H, gaz
karisiminda plazma nitriirleme islemi uyguladigi numuneleri APFIM (atom-probe field-
ion) ve TEM analizleri ile nanometre alt1 ¢oziiniirliikte incelemistir. 550°C” deki
islemde sadece yaklasik 20 nm ¢apinda ince diizlemsel ¢okelti yapis: tespit edilmisken
600°C” deki islem sonrasinda bu yapiya ek olarak kaba diizlemsel (0,1-1 wm ¢ap, 2-10
nm kalinlik) ve kiiresel (20-30 nm cap) ¢okeltiler gozlemlenmistir. Tiim bu cokeltilerin
kiibik MosN; ve tetragonal Mo,N bilesimlerine karsilik geldigi ifade edilmistir. Ayrica,
ince diizlemsel ¢okeltilerin yiiksek sicakliktaki plazma nitriirleme sonrasi, kalinliklari

artmadig halde 50 kat gibi biiyiik oranlarda genisledigi belirtilmistir.

Implantasyon yapilan yiizeylerin sertlik, siirtiinme katsayisi, asinma ve korozyon
ozelliklerini etkileyen parametrelerin iyon cins, enerji ve doz ve akisina bagh oldugu
bilinmektedir. H13 sicak is takim celigi iizerine yapilan 3 — 9 x 10" iyon /cm®
dozlarinda Ti, Ta, C, Co, Mo ve V implantasyonlarinda asinma orani ve siirtiinme
katsayis1 Tonghe [2000] tarafindan incelenmistir. Implantasyon sonrast 10-30 nm
capinda bircok nano faz olustugu ve bunlarin yiizeye dik olarak 30-320 nm
uzunlugunda bulundugu TEM incelemeleri sonucu tespit edilmistir. Implantasyon
sirasinda sicakligin zamana baglh olarak artis gosterdigi ancak 100-150 dakika

araliginda sabit konuma ulasarak 150°C civarinda kaldig1 bildirilmistir.

Plazma nitriirleme ve iyon implantasyonunun avantajlarina sahip PIII metodu ile D2
soguk is takim celiginin Azot ve Karbon implantasyonu neticesinde asinma 6zelliklerini

Thorwarth [2000] arastirmistir. 0,7-1,4 GPa temas basinci altinda osilasyonlu ball-on-
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disk aparatinda Azot implantasyonu neticesinde abrazif asinma dayaniminin miikemmel
oldugu, Karbon implantasyonunun ise siirtiinme katsayisini diisiirmesine ragmen abrazif
asmma ozelliklerini kotiilestirdigi ifade edilmistir. Optimum sonuclarm 6 x 10"
iyon/cm® Azot dozunu takiben yapilan 1,8 10" iyon/cm® Karbon dozu ile 350°C islem
sicaklhiginda elde edildigi bildirilmistir.

Azot, Karbon aktivitesini ve yaymimin artirir. Cesitli oranlarda Azot/metan karisimi ile
X5 CrNi 18 9 ¢eliginin PIII islemi neticesinde Azotca zengin plazma altinda CrN yapisi
baskin iken Karbonca zengin sartlarda Fe,C, FesC ve FesC, yapilar1 gozlenmistir.
Azotca genisletilmis Ostenit yapismin altinda Karbon’ un genislettigi Ostenit yapisi
elde edilmistir. Karbon’ un daha hizli yaymmasi nedeni ile GDOS analizinde karbon
profili 10 um’ ye kadar iken Azot profilinin 6 um’ ye kadar oldugu goriilmiistiir
[Blawert 2000].

Saf Krom, Molibden ve Tungsten numunelerin muhtelif dozlarda Azot implantasyonu
neticesinde mikrosertlik degerlerinin ortalama 2 kat arttigi, siirtiinme katsayisinin
diistiigiic (Krom ve Molibden’ de 0,9 dan 0,6 ya, Tungsten’ de 0,7 den 0,4 e)
belirtilmistir. 1N yiik altinda ¥2” ¢apli Co-WC bilya kullanilan ball-on-disk aparatinda
0,07 m/s hizla yapilan asmma testlerinde 1 x 10" iyon/cm® dozundaki numunelerde
asinma izinin azaldigi, dolayisiyla ihmal edilebilir asinma oldugu gozlenmistir

[Martinez 2003].

Azot/metal orani 1 olan CrN, TiN gibi gecis elementlerinin nitriirleri yiiksek sertlikleri
dolayistyla asinma dayanimi amaci ile yaygin olarak kullanilmaktadir. PVD yontemleri
ile iiretilen MooN ve MoN yapilarinin ise tribolojik ve katalitik 6zellikleri nedeni ile ilgi
cekici oldugu Mandle [2005] tarafindan ifade edilmistir. Saf Molibden’ in PIII yontemi
ile 1,7 — 3,3 x 10" iyon/cm® dozlarinda Azot implantasyonu neticesinde yiizeyde MoN
tabakasi olustugu, 580°C civarinda c-Mo,N’ iin t-Mo,N’ e doniistiigiinii ve yiiksek
implantasyon sicakliginda yeterince uzun islem siiresinde yiizeyde kalin bir Mo,N

tabakasi olusabilecegi belirtilmistir.
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Ostenitik paslanmaz c¢eliklerin Karbon ve Azot implantasyonlar: ile ilgili bir¢ok
arastirma mevcuttur. Bu arayer atomlar: ile implantasyon neticesinde nitriir, karbiir, o-
Demir XRD’ de diisiik acilarda pikleri goriilen bazi fazlar olustugu bilinmektedir. Bu
fazlar kafes parametrelerini genislettigi ig¢in genislemis Ostenit fazi olarak
tanimlanmaktadir. Mottu [2002, 2004], AISI 316 Ostenitik paslanmaz celige 1x10" ve
3,5x10'° iyon/cm® araligmda Mo implantasyonu yapmis ve yapisal degisimleri
incelemistir. 4x10" doza kadar olan deneylerde Mo, kafes parametrelerini artirmustr.
6x10"° dozdan itibaren 200, 220 ve 311 kirinim piklerinin ikiye ayrildigi ve bu durumun
Ostenit kafesinin tetragonal deformasyonu ile agiklanabilecegi belirtilmistir. 1,5x10'
dozdan itibaren ise Mo implantasyonu sonucu yeni bir o’ ferritik yapmin meydana
geldigi, bu durumun, paslanmaz celige Mo ilavesinin ferrit fazi1 olusumunu artirdigi
(Schaeffler' diyagrami) bilindiginden dolays, siirpriz olmadig: ifade edilmistir. 1,5x10'
doz ve yukarisinda implantasyonlu tabakanin amorfizasyonunun goriiniir hale geldigi

bildirilmistir.

WC-TiC-Co semente Kkarbiir numunelerin PIII cihazinda Azot, Mo, Mo+W
implantasyonu neticesinde yiizey sertliginin %150-250 oranmnda arttigi, Mo ve W
implantasyonu ile bu artisin en yiiksek seviyede oldugu Fu [2005] tarafindan ifade
edilmistir. Smm krom c¢eligi bilye kullanilarak gerceklestirilen ball-on-disk testinde
implantasyon sonrasi siirtiinme katsayisinin test boyunca yaklasik sabit kaldigi ve
orijinal numuneye gore daha diisiik oldugu belirtilmistir. XPS sonuclari, WC-TiC
tanelerinde yeni karbiir ve nitriir fazlar1 olustugunu, bunlarin tanelerin icerisine
gomiilmiis halde kati-hal ¢okelti fazlar1 veya nano kiimeler seklinde bulundugunu

gostermektedir.

Implantasyon yapilmis malzemelerin 1s1l kararliig: ile ilgili arastirmalar yetersizdir.
H13 celiginin Mo implantasyonunu takiben temperleme davranisini inceleyen Jianhua
[2005], 220°C’ deki implantasyon sonrasinda 350 ve 600°C’ de temperleme islemi

gerceklestirmistir. Mo implantasyonu sonucu yiizeyde olusan amorf tabakanin siirtiinme

1) Ozellikle yiiksek alagimli celiklerin kaynaginda kaynak bolgesinin ferrit igerigini belirlemede

kullanilan Schaeffler Diagrami, faz bolgeleri ve izoferrit ¢izgilerinden olugmaktadir.
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katsayisim1 diisiirdiigii, yiiksek dozlu implantasyonda Mo,C olustugu belirtilmistir.
350°C” deki temperlemenin amorf tabakay: kirarak siirtiinme katsayisi artirdigi ancak
asinma dayanimimin Mo,C olusumuna yakindan bagl oldugu ve yiiksek temperleme
sicakliginda Mo,C’ {in biiyliyerek asinma performansint tersine c¢evirdigi ifade

edilmistir.

Farkli mikro yapilara haiz 52100 ve 1080 celik numunelerde pin-on-ring aparatinda
yapilan testlerde siddetli asinma sartlarinda yiiksek sertlikteki orijinal yapimnin daha iyi
asmnma dayanimi gostermedigi ve lamel yapili perlitin martenzit yapidan daha yiiksek
asinma dayanimina sahip oldugu belirtilmistir. Farkli mikro yapilar i¢cin asinma
dayamimlar1 arasindaki fark siirtiinme 1sisina, plastik deformasyona ve mikro catlak
yaymnimina karst olan kararhiliklarma baglidir. Asmma deneyleri ®40x10 mm
WC-%8Co ring tizerinde 10x4x20 mm pin deney numuneleri kullanilarak 20-140 N yiik
ve 0,6-2,4 m/s kayma hizlarinda gerceklestirilmistir Wang [1999].

AISI 4140 ¢eligin asinma davranigini inceledigi calismasinda Podgornik [1999], farkli
sartlarda plazma ve puls plazma nitriirleme iglemi uyguladigi numunelere O2 celiginden
mamul disk iizerinde asmma testleri gerceklestirmistir. Nitriirlemenin asinmayr bir
miktar azalttigi, kalm bilesen tabakasina sahip numunelerde asmmanin arttigi, bu
durumun gevrek yapidan dolay: test baslangicinda tabakanin kirilmasi nedeni ile sert

abrazif parcaciklar yiiziinden oldugu ifade edilmistir.

MEVVA iyon implantasyon linitesinde Zr implantasyonu yapilan D3 takim c¢eliginin
yiizey asmmasi, siirtiinme ve sertlik 6zellikleri Akbas [2002] tarafindan incelenmistir.
Asinma testleri @6mm Al O3 bilye kullanilarak pin-on-disk cihazi ile 1 N yiik ve 0,02
m/s hizinda kuru siirtinme sartlarinda gerceklestirilmistir. 0,36-1x10"7 iyon/cm®
arasinda ii¢ farkli dozdaki implantasyon neticesinde siirtiinme katsayisinin orijinal
numuneye gore Onemli bir degisim gostermedigi ancak en yiiksek doza sahip

numunenin en yiiksek aginma dayanimina sahip ve en sert oldugu bildirilmistir.

Disli veya kam uygulamalarindaki temas sartlarina uygun olarak asinma testleri

uygulanan 42CrAlMo7 c¢eliginde 485 ve 890 Mpa max. Hertz temas basinci altinda



32

slirtiinme ve asinma Ozellikleri incelenmistir. Plazma nitriirleme, gaz nitriirleme ve gaz
nitriirleme + oksidasyon islemleri yapilan ic numune ikiz-disk test cihazinda temas
noktast kayma hizi 0,178 m/s hizla donerken siirtiinme katsayis1 kaydedilmistir. En
yiiksek siirtiinme katsayis1 ve asinma gaz nitriirlenmis numunede gozlenirken en diisiik
siirtinme katsayis1 ve asinma degerlerinin oksidasyonlu numunede gerceklestigi

bildirilmistir [Straffelini 2002].

Form kaliplarinda plazma nitriirlemenin, PVD kaplanmis ylizeyin asinma dayanimi ve
yiik tasima kapasitesine etkisini inceleyen Podgornik [2003], Vanadis 4 toz metalurjisi
celik numunelere 60 um kalinliginda yaymim tabakasina haiz, 2 um kalinlikta v’
fazinda bilesen tabakali ve bilesen tabakasiz olacak sekilde plazma nitriirleme islemleri
uygulamigtir. Daha sonra bu numunelere 2 pm kalinliginda TiN, TiB,, TaC ve DLC
kaplama yapilmistir. En yiiksek Hertz temas basinct (Pmay) 2,1-6,2 GPa araliginda ve
0,01 m/s kayma hizinda sert ¢elik (850 HV) ve paslanmaz ¢elik (350 HV) bilyeler ile
asinma testleri uygulanmistir. Bilesen tabakasiz plazma nitriirleme isleminin, kaplama
ile olan adezyonu, yiik tasima kapasitesini ve aginma dayanimini artirdigr belirtilmistir.
Ayrica, TIN ve TiB, kaplamalarin en iyl asmmma dayanimina sahip oldugu ancak
kirllgan ve kars1 yiizeyden malzeme kazanmaya yiiksek egilimli oldugu, DLC
kaplamanin miitkemmel yapismama 6zelligi nedeni ile form kaliplarinda en iyi ¢oziim

oldugu ifade edilmistir.

AISI 316 paslanmaz ¢eligin 3 pm kalinliginda CrN PVD kaplanmasini takiben yapilan
Zr implantasyonunda siirtiinme katsayisinin onemli oranda bir degisim gostermedigi
ancak 1x10'"" iyon/cm® doz icin optimum sonug elde edildigi Purushotham [2004]
tarafindan ifade edilmistir. ®6mm Al O3 bilye ile 3,7 N yiik altinda (iz ¢ap1 14 mm)
yapilan asinma deneylerinde 6x10'® iyon/cm® doza kadar olan implantasyonun asmma
oranim etkilemedigi, 8x10'® iyon/cm® dozun implantasyonsuz duruma gére asmma
dayanimini artirdig1 fakat artan doz ile asinma oraninin ve yiizey piiriizliiliigiiniin de

arttig bildirilmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. MATERYAL

Deneysel caligmalarda kullanilmak iizere temin edilen 1.2379 ve 1.2436 celiklerinin
kimyasal bilesimleri asagidaki gibidir:

Cizelge 3.1. Numunelerin kimyasal bilesimleri.

° DIN AISI C Si Mn Cr Mo A\ W
=

¥ | 1.2379 D2 1,55 0,30 | 0,30 11,00 | 0,75 | 0,75 -
=

= | 1.2436 D6 2,10 0,25 | 0,30 11,50 - - 0,70

Her iki malzeme icin de Béhler firmasimnm kataloglarinda yogunluk 7,70 g/cm’ olarak
belirtilmistir. Poisson orani ise 0,29 olarak kabul edilmistir. Malzemeler yuvarlak
kesitli, 1.2379 i¢cin ¢30mm capinda, 1.2436 i¢in ise @25mm c¢apinda temin edilmistir.

Malzemeler CNC tornada 4mm kalinliginda kestirilmistir.
Asinma test cithazinda asindirici olarak tungsten karbiir bilyeler kullanilmistir. Tungsten
karbiir bilyelerin ozellikleri Cizelge 3.2° de verilmistir. Grade 25 icin kiiresellik

0,000635 mm, ¢ap tolerans1 0,00254 mm dir.

Cizelge 3.2.Tungsten karbiir bilye ozellikleri

Tungsten karbiir %93.,5 - %94.,5
Kobalt %5,5 - %6,5
Cap Smm

Grade 25

Cekme dayanimi 1517 MPa
Basma dayanimi 5171-5447 MPa
Elastiklik Modiilii ~ 634 - 641 GPa
Poisson orani 0,26

Yogunluk 14,95 gr/cm’
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3.2. YONTEM
3.2.1. Isil Islemler
Deneysel caligmalarda kullanilan celik numuneler, Cizelge 3.3’ de verildigi sekliyle
kodlandiridmiglardir. Genel olarak 1.2379 (D2) celigi A, 1.2436 (D6) celigi B seklinde

kodlanmustir.

Cizelge 3.3. Numune kodlari.

1.2379 1.2436 . .
(D2) (D6) Islem Islem Parametreleri
Al B.1 Alindig gibi -
A2 B.2 Islah edilmis -
A3 B.3 PN 500°C 150Pa 4 saat
A4 B.4 PN 500°C 150Pa 7 saat
A5 B.5 PN 500°C 150Pa 10 saat
A.6 B.6 PN 500°C 450Pa 4 saat
A7 B.7 PN 500°C 450Pa 7 saat
A8 B.8 PN 500°C 450Pa 10 saat
A9 B.9 PN 500°C 800Pa 4 saat
A.10 B.10 PN 500°C 800Pa 7 saat
Al B.11 PN 500°C 800Pa 10 saat
AA B.A i Mo iyon 8x10" iyon/cm®
A.C B.C i Mo iyon 5x10° iyon/cm®
AB B.B I +PN XA +x.7
AD B.D I +PN x.C+x.7
AP B.P PN + i X7+ x.A
A.C B.Q PN + i x.7+x.C

PN : Plazma Nitiirleme
IT : Iyon Implantasyonu

Takim c¢eligi numunelere, temperleme diyagramlar1 géz oniinde bulundurularak islah
islemi uygulanmustir. A ve B numunelerinin Karbon igeriklerine bagh olarak Demir-
Karbon diyagramindaki yerleri Sekil 3.1° de gosterilmistir. Su verme ve temperleme

islemleri ile ilgili sicaklik-soguma diyagramlari ise sekil 3.2° de gosterilmigtir.
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Sekil 3.1. Demir-Karbon Denge Diyagrami.

Islah edilen numunelerin her iki ylizeyine de ylizey piiriizliliigi R,<0,350 olacak
sekilde satih taglama islemi uygulanmis, bunu takiben lepleme yapilarak R,<0,085 elde

edilmistir. Son olarak numunelerin bir yiizeyi R,<0,080 olacak sekilde 0,05um aliimina

ile parlatilmistir.
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Sekil 3.2. Numune A (a) ve B (b) icin su verme ve temperleme islemleri

Islah islemi sonras1 malzemelerin teslim sertlikleri 1.2379 i¢in 60-62 HRc, 1.2436 icin
ise 58-60 HRc¢’ dir.

3.2.2. Plazma Nitriirleme

Plazma nitrirleme  islem sicakligi  genel olarak  420-540°C  araliginda
gerceklestirilmektedir. Sicaklik arttikca yaymimin hizlandigi ve bilesen tabakasi
kalmhiginin artti1 literatiirden bilinmektedir [Blawert 1998, Berg 2000]. Takim

celiklerinin plazma nitriirlenmesi, kullanim yerlerine bagli olarak 1slah igleminden sonra
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gerceklestirildiginden dolayr malzemenin temperleme diyagrami dikkate almmalidir.
Plazma nitriirleme sicakligina baglh olarak cekirdek sertligi diisebileceginden uygun
islem sicakliklar1 tespit edilmelidir. 1.2379 ve 1.2436 celikleri bu amaca uygun olarak
520°C’ nin iizerinde temperlenmis ve plazma nitriirleme islemleri 500°C sabit sicaklikta

gergeklestirilmistir.

Islem basimnci icin ideal bir deger yoktur. Malzeme cins ve geometrisine bagl olarak
130-1300 Pa (1-10 torr) araliginda secilebilir [ASM Volume 4]. Basin¢ cok diisiik ise
malzeme etrafinda olusan plazma bulanik olur, yilizeyi net olarak kaplamaz ve
nitriirleme mekanizmasi etkin degildir. Cok yiiksek basinglarda ise yiizeyde olusan
plazma 1smmimu gidip gelebilir. Yiizeyde plazma olugmadiginda nitriirleme islemi de
duraklar. Deneysel calisma ii¢ farkli basing ve zaman sartlarinda gerceklestirilmistir.
Cizelge 3.3 de belirtildigi gibi 1,5, 4,5 ve 8 mbar mutlak basing altinda 4, 7 ve 10 saat
siire ile igslem yapilmistir. Plazma nitriirleme cihazi soguk cidarli DC-sabit plazma
tinitesi olup gaz olarak amonyak (NH3) kullamilmaktadir. Amonyak gazmin plazma

ortaminda bozunmasi ve a-Fe ile reaksiyonu asagidaki gibidir:

NH; —» NH,; +H" +e + 1656,089 kJ/mol (500°C’ de)
NH, —» NH+H" +e +1582,163 kJ/mol (500°C’ de)
NH —» NH +e + 1242,472 kJ/mol (500°C’ de)

NH" —» N+H' + 334,674 kJ/mol (500°C” de)
N —» N'+e + 1381,511 kJ/mol (500°C” de)
N, —» Ny+e + 1481,956 kJ/mol (500°C” de)
N, —»  N+N° + 749,509 kJ/mol (500°C’ de)

2Feq+ N —» Fe)N - 390,271 kJ/mol (500°C’ de)
4Feq+ N — FesN - 396,890 kJ/mol (500°C’ de)

Plazma nitriirlenmis her numuneden bir adet aginma testi, bir adet de sertlik dagilimi

icin olmak tiizere ikiser adedi bakalite alinmustir.
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3.2.3. Iyon Implantasyonu

Iyon implantasyonu, malzeme yiizeylerinin mekanik, fiziksel ve kimyasal dzelliklerinin
tyilestirilmesi amaci ile kullanilan ve Onemli avantajlara sahip gelismis bir yiizey
islemidir. Gaz ve metal iyonlar1 10" — 10'® iyon/cm® dozlarinda implante edilmektedir.
Azot implantasyonu yaygin olarak kullanilmaktadir. Bunun sebebi, gaz iyonlar1 1sin
demetinin daha kolay elde edilebilmesi ve c¢elikten mamul bir ¢ok parganin nitriir
olusturan elementler icermesi nedeniyledir. Bunun yaninda metal iyon implantasyonu

uygulamalar1 siirh kalmastir.

Metal iyon implantasyonunun avantajlar: 1) Istenen elementin malzeme yiizeyine
implantasyonu neticesinde faz diyagramlar1 ile tahmin edilemeyen alagimlarin
olusturulabilmesi, 2) diisiikk sicakliklarda gerceklesmesi, 3) Olgiilerin ve yiizey
piriizliiliigiin degismemesi, 4) etki derinliginin kontrol edilebilmesi, 5) yliksek verim ve
tekrarlanabilirlik [Sharkeev 1999]. MEVVA (Metal Vapor Vacuum Ark) metal iyon
kaynaklarmnin gelistirilmesi ile birlikte metal iyon implantasyonu uygulamalari

yayginlagmustir.

Molibden implantasyonunun bazi malzemelerin asinma dayanimini artirdigir ancak
implantasyon tabakasmin 1sil kararhiliginin siipheli oldugu Jianhua [2005] tarafindan
belirtilmistir. Diger yandan celiklere Molibden implantasyonunun sertligi artirdigi,
korozyon dayanimini iyilestirdigi ve siirtiinme katsayisi diistirdiigi Sharkeev [1999]

tarafindan ifade edilmistir.

Numunelere Molibden implantasyonu yapilmistir. Molibden metali periyodik tabloda
altr1 numarali grupta ve besinci periyotta yer almaktadir. Molibden, Karbon ve Azotun

ozellikleri Cizelge 3.4’deki gibidir:



Cizelge 3.4.Mo,C ve N ozellikleri [ Pierson 1996].
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Adi Molibden Karbon Azot
Sembol Mo C N
Atom numarasi 42 6 7
Atom agirlig 95,94 12,0107 14,0067
Atom yaricapi 0,1386nm KN=12 0,078nm 0,074nm
Kristal yapis1 HMK a,=0,3147nm Kiibik Hegzagonal
Yogunluk 10,22 g/cm’ 3,51 g/em’ 0,00117 g/cm’
Ergime sicaklig 2620 °C 3550 °C -210,1°C
Elektron dagilimi ! s22s222p663s2?p6?d10 1s*2s%2p” 1s%2s%2p’
4s°4p°4d’Ss
Iyonizasyon enerjisi 7,0924 eV 11,2603 eV 14,5341 eV

Molibden implantasyonlart ANSTO’ da (Australian Nuclear Science and Technology
Organisation) gerceklestirilmistir. Iyon implantasyon cihazit MEVVA olup ekstraksiyon
voltajt 40kV, iyon demeti akimi 20-100mA ve puls frekanst <20Hz oldugu

bildirilmistir. Molibden iyon yiikii dagilimi Cizelge 3.5 de goriilmektedir.

Cizelge 3.5. Mo iyon dagilim

Iyon Cinsi Dagihm
Mo* %2
Mo %21
Mo’ %49
Mo™ %25
Mo™* %3

40kV ekstraksiyon voltaji altinda Molibden i¢in ortalama iyon enerjisi 120keV’ dir.
fyon dozlari 8x10" ve 5x10' iyon/cm® olacak sekilde implantasyon islemleri

gergeklestirilmigtir.
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3.2.4. Sertlik Olgiimleri

Sertlik 6l¢timleri 10 gram yiik kullamilarak Vickers yontemi ile yapilmistir. Sertlik
dagilimi 6lctimleri sadece plazma nitriirlenmis numunelerde gerceklestirilmistir. Sertlik
dagilimi i¢in malzemeler, kesme cihazinda kesilerek bakalite alinmig ve sirasiyla 180,
320, 400, 600 ve 1000 kum zimpara kagitlar1 ile parlatma cihazinda zimparalanmistir.
Asindirict tane biytikligii 180, 320, 400, 600 ve 1000 kum i¢in sirasiyla 75 pm, 46 pm,
35 wm, 26 um ve 18 um’dir. Bu islemi takiben 6 pm ve 1 pm elmas pasta kullanilarak
cuha ile parlatilmistir. Mikro Vickers sertlik dl¢cme cihazinda test siiresi 10 s olacak
sekilde Olciimler gerceklestirilmistir. Tiim sertlik dl¢iimlerinde bes adet 6l¢ciim yapilarak

aritmetik ortalamasi alinmistir. Ayrica asagidaki istatistiki bilgiler hesap edilmistir:

Standart sapma, o: Veri degerlerinin aritmetik ortalama (X) dan farklarmin karelerinin
toplaminin ortalamasmin karekokiidiir.

Range: Veri kiimesi icerisindeki en biiyiik ve en kiiciik deger arasindaki farktir.
Varyasyon: Standart sapmanin ortalamaya gore degisimidir (6/X).

Standart hata: Aritmetik ortalamada olusan hatanin bir 6l¢iisiidiir (o/\n).

Sertlik dagilimlar1 i¢in kesit yiizeyleri parlatilan numunelerde ©nce nitriirlemeden
etkilenmemis bolgeden (ylizeyden 2mm iceriden) ¢ekirdek sertligi 6l¢iilmiistiir. Daha
sonra ylizeyden iceriye dogru 20um araliklarla her derinlikte beser adet olmak iizere
120pm derinlige kadar ol¢iimler yapilmistir. Bu derinlikten sonra 150, 175 ve 200um
mesafeleri goz Oniine alimmustir. DIN 50 190/3 standardina gore nitriirleme derinligi,
cekirdek sertliginin 50 HV iizerindeki sertlik degerine ulasilan derinlik olarak kabul
edilmektedir.

A3 numunesi i¢in Ornek nitriirleme derinligi (Nd), interpolasyon ile hesaplanmistir:

Nitriirleme derinligindeki sertlik (HVng) = Cekirdek sertligi + 50

Buradan HVne = 613 + 50 = 663HV olup,
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681,8 — 663,0 60 - Nd 18,8 60- Nd
= => =

681,8 - 615,3 60 — 80 66,5 -20

Buradan, Nd =60 - (-20 * 0,283) ve Nd = 65um. bulunur.

Plazma nitriirlenmis numunelerin nitriirleme derinlikleri Boliim 4’ de verilmistir.

3.2.5. Asinma Testleri

Asinma testleri ball-on-disk cihazinda gerceklestirilmistir. 1,6 Newton ile 9,1 Newton
arasinda ii¢ farkli normal kuvvet uygulanarak ®5mm capinda tungsten karbiir bilye
celik numuneye temas ettirilmig, 6,87 mm/s kayma hizinda 80 m. mesafe boyunca
sirtinme kuvveti bir yiik hiicresi ile Olgiilerek bilgisayara iletilmistir. Gelistirilen
yazilim ile siirtiinme kuvveti degisimi ve hesaplanan siirtiinme katsayis1 kaydedilmistir.
Tunsten-karbiir / ¢elik siirtiinme sistemi icin siirtiinme katsayis1 0,19 olarak belirtilmistir
[ASM Handbook Vol.18]. Her asinma deneyi 6ncesi ve sonrasinda numuneler hassas
terazide tartilarak test boyunca olusan kiitle kayb: kaydedilmistir. Islemler sirasinda

asinma iirlinii kalintilar1 ortamdan uzaklastirilmamastir.

Asinma test yiikleri, max. Hertz temas basinci 1 GPa’ n lizerindedir. Temas basincinin
hesaplanmasinda kullanilan veriler Cizelge 3.6’ da belirtilmistir. A ve B malzemelerinin
basma gerilmesi altinda dayanimlari ise 62 HRc sertlik degeri i¢in sirasiyla 2,20 GPa ve

2,21 GPa’ drr.

Cizelge 3.6. Asinma test numuneleri verileri ve yiikler

Malzeme A E (MPa) Cap (mm) Yiikler (g) | Kuvvet (N)
A 0,29 209.900 0 170,12 1,668
B 0,29 194.000 o0 422,45 4,143
Bilye 0,26 634.000 5 929,25 9,113
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Bolim 2.5.1° de (sayfa 19) verilen formiiller kullanilarak her yiik (normal kuvvet) icin

max. temas basinci hesaplanmistir. Ornek hesaplama asagidaki gibidir:

Malzeme A ve 170,12 g yiik (1,668 N) i¢in:

3 (((1-0,262)/634000)+ ((1-0,292)/209900)) ) 1/3

8 ((1/5)+(1/))

3(1,47x10° + 4,36x10°) |1/3

Ka= g Ks = 0,02219
8 0,2

Buradan,a=K,>VF => a=0,02219*V1,668 ——» a=0,02632 bulunur.

Son olarak pma= (3F) / (2[Ta’) esitliginde degerler yerine konuldugunda

Poax = (3x1,668) / (2x[x0,02632%) = 1.149 MPa  buradan,

Pmax = 1,149 GPa bulunur.

Degisik yiik degerlerine bagh olarak elde edilen temas basinglar1 Cizelge 3.7° de, Hertz

temas basincimin malzeme basma dayanimina orani ile birlikte verilmistir.

Cizelge 3.7. Asinma test numuneleri temas basinglart

Punax (GPa) ve

1,668 N 4,143 N 9,113 N
Basma dayanimina oram

A 1,149 | %52 | 1,556 | %71 | 2,024 | %92

B 1,104 | %50 | 1,496 | %68 | 1,945 | %88
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3.2.6. Optik Mikroskop ve SEM Calismalar1

Sertlik dagilimi Olgtimleri ile ilgili 6rnek optik goriintii mikrosertlik cihazindan 400

biiylitme ile alimmustir (Sekil 3.3).

Sekil 3.3 Sertlik dagilimi ornek fotografi (A1l ve Bl 1 icin).

Baslangi¢c malzemesi, 1slah edilmis ve plazma nitriirlenmis numunelerin kesit yiizeyleri
parlatilarak %3liik Nital (nitrik asit + etil alkol) ile 10 saniye siiresince daglanmus,
mikroyapilar Nikon LE150 optik mikroskop ile 200 ve 400 biiyiitme altinda incelenmis

ve Clemex goriintii analiz sistemi ile fotograflar: bilgisayar tizerinden alinmustir.

Asinma izleri 1’ den 3’ e kadar numaralandirilmistir. 1 numarali iz 170,12 g, 3 numarali
iz ise 929,25 g test yiikiine karsiik gelmektedir. Asmma deney numunesi Ornek

fotografi ise Sekil 3.4° de verilmistir.

Asinma izleri de optik mikroskopta incelenerek 422,45¢g yiike ait izin, x200 biiyiitme ile
cekilen resimleri Sekil 4.73’den Sekil 4.83’e kadar verilmistir. Plazma nitriirlenmis

numunelerden sadece 3, 7 ve 11 kodlu numunelerin asinma izleri gosterilmistir.
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Sekil 3.4. Asinma testi sonrasi o6rnek goriintii.

Plazma nitriirlenmis numunelerden 3, 7 ve 11 kodlu numuneler ile yiiksek iyon dozlu
implantasyonlu numunelerin 2 numarali aginma izinine ait SEM goriintiileri Sekil 4.84

ile Sekil 4.95 araliginda verilmistir.

3.2.7. XRD Caligsmalar1

A ve B numuneleri icin, baslangic malzemesi, plazma nitriirlenmis ve iyon
implantasyonu yapilmis numunelerin XRD analizleri Tiibitak Gebze’de Schimadzu
XRD-6000 cihazinda Cu X-1s1n1 tiipii (A=1,5405 Angstrom) kullanilarak yaptirilmaistir.
XRD verilerinin kargilastirilmast Sekil 4.31 ile Sekil 4.38 araliinda gosterilmistir.

Fazlara ait yansima diizlemleri EK-1’de verilmistir.
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4. DENEYSEL SONUCLAR ve TARTISMA

4.1. SERTLIK DEGERLERININ YORUMLANMASI

Islah islemi sonrast A numunesinde 766 HV, B numunesinde 640 HV ortalama sertlik
degerleri elde edilmistir. Yiizeyleri parlatilan baslangic numunesi ve 1slah edilmis
numunelerde yapilan dl¢ciimlerde Vickers sertlik degerleri Cizelge 4.1’ de verilmistir.
Islah edilmis numunelere plazma nitriirleme islemi uygulandiktan sonra cekirdek
sertlikleri ise A ve B i¢in sirasiyla 633 HV ve 561 HV olarak ol¢iilmiistiir. Plazma
nitriirleme  islem  sicakligindaki  beklemeden  dolayr temperleme  etkisi
gerceklesmektedir. Ciinkii su verilmis ¢eliklerin gevrekligini gidermek icin 150-650°C
araliginda temperleme iglemi yapilir [Bargel 1980]. Plazma nitriirleme islemi 500°C” de
gergeklestirildiginden dolayr temperleme etkisi yapacagi aciktir. Yiiksek Karbon’ lu
celiklerde FesC c¢okelmesi ve bunun sonucu olarak da kiibik martenzitin kafes
gerilmelerinin  diismesi neticesinde sertlik diisiisii  goriildiigiinden bu durum
beklenmektedir. 1.2379 numune iizerindeki plazma nitriirleme deneyleri sonrasinda
cekirdek sertliginin 540 HV’ den 450 HV’ ye diistiigiinii belirterek bu durumun Cr;Cs -
Krom Karbiir c¢okelti fazlarmin biiylimesi ve temperleme etkisi sonucu dislokasyon

yogunlugunun azalmasi neticesinde meydana geldigini Devi [1998] bildirmistir.

Cizelge 4.1. Baslangi¢c numunesi ve islah edilmis numunelerin sertlikleri (HV).

Ol¢iim No B.1 B.2 Al A2
1 286,2 647,9 236,8 772,3
2 289,8 647,9 219,1 772,3
3 308,7 624,3 2341 727,1
4 282,6 635,9 247.8 788.4
5 289.8 647.9 236,6 772,3
Aritmetik Ort. 291,4 640,8 234,9 766,5
Std. Sapma 10,1 10,6 10,3 23,1
Range 26,1 23,6 28,7 61,3
Varyasyon %3,5 %1,7 %4,4 %3,0
Standart Hata 4,5 4,7 4,6 10,3
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Plazma nitriirleme islemi sirasinda Azot malzeme yiizeyinden igeriye dogru yayinir.

Nitriirleme islemi neticesinde nitriirlenmis bir bolge olusur ve genellikle bilesen

tabakas1 ve bunun hemen altinda yer alan yaymim tabakasi olarak ikiye ayrilir. iglem

sartlarina (sicaklik, siire, basing) baglh olarak yiizeyde olusabilecek bilesen tabakasinda

€-Fe 3N ve/veya V-FesN fazlar1 meydana gelir. Yaymim tabakasinda Azot arayer

atomu sekline ¢Oziiniir veya alasim elementleri ile nitriir ¢okeltileri olusturur [Pye

2003]. Nitriir ¢okeltileri (Krom, Molibden, Vanadyum Nitriir vb) kafesi bozar, matris

yapt ile aralarindaki uyumsuzluk nedeni ile gerilme alanlar1 olusur, dislokasyonlar:

sikistirir. Boylece sertlik onemli oranda artar [Berg 2000, Schacherl 2004]. Plazma

nitriirlenmis numunelerin yiizey sertlikleri de Cizelge 4.2’ de verilmistir.

Cizelge 4.2 Plazma Nitriirlenmis numunelerinin yiizey sertlikleri (HV).

Olciim No A3 A4 A5 A.6 A7 A8 A9 A10 | Adl
1 895,7 | 980,0 | 1219,2 | 1188,5 | 1130,6 | 1391,9 | 1513,8 | 1391,9 | 1430,9
2 856,7 | 980,0 | 1002,9 | 1130,6 | 1318,7 | 1430,9 | 1430,9 | 1391,9 | 1391,9
3 1002,9 | 1002,9 | 1159,0 | 1284,2 | 1251,1 | 1513,8 | 1558,0 | 1354,6 | 1391,9
4 1002,9 | 980,0 | 1130,6 | 1130,6 | 1188,5 | 1391,9 | 1430,9 | 1354,6 | 1430,9
5 980,0 | 1002,9 | 1103,2 | 1159,0 | 1159,0 | 1354,6 | 1471,5 | 1354,6 | 1391,9
Arit. Ort. 947,6 | 989,2 | 1123,0 | 1178,6 | 1209,6 | 1416,6 | 1481,0 | 1369,5 | 1407,5
Std. Sapma 67,3 12,5 79,7 63,7 75,6 60,7 55,0 20,4 21,4
Range 146,2 | 22,9 | 216,3 | 153,6 | 188,1 | 159,2 | 127,1 | 37,3 39
Varyasyon %17,1 %13 | %7,1 | %54 | %6,3 | %4,3 | %3,7 | %1,5 | %1,5
Std. Hata 30,1 5,6 35,7 28,5 33,8 27,1 24,6 9,1 9,6
Ol¢iim No B.3 B4 B.5 B.6 B.7 B.8 B.9 B.10 B.11
1 915,8 | 876,4 | 957,9 | 1076,7 | 1051,2 | 936,4 | 1051,2 | 1188,5 | 1284,2
2 895,7 | 876,4 | 9364 | 1076,7 | 1051,2 | 1051,2 | 1159,0 | 1051,2 | 1251,1
3 857,6 | 915,8 | 1002,9 | 1103,2 | 915,8 957,9 | 1251,1 | 1284,2 | 1318,7
4 895,7 | 936,4 | 9364 | 1076,7 | 9579 980,0 | 1103,2 | 1188,5 | 1251,1
5 915,8 | 957,9 | 957,9 | 1103,2 | 980,0 980,0 | 1130,6 | 1251,1 | 1251,1
Arit. Ort. 896,1 | 912,6 | 958,3 | 1087,3 | 991,2 981,1 | 1139,0 | 1192,7 | 1271,2
Std. Sapma 23,8 36,2 27,2 14,5 59,4 43,2 74,2 89,2 30,2
Range 58,1 81,5 66,5 26,5 1354 93,3 147,9 233 67,6
Varyasyon %2,7 | %4,0 %2,8 %1,3 % 6,0 %4,4 % 6,5 %17,5 %2,4
Std. Hata 10,6 16,2 12,1 6,5 26,6 19,3 33,2 39,9 13,5
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Yiizey sertligindeki artisinin 1slah edilmis duruma gore, en az siire ve basing sartlarinda
A icin %23, B i¢in %40 oraninda oldugu goriilmektedir. Plazma Nitriirleme islem siiresi
ve basinci arttikga yiizey sertliginin arttigi ve en yiiksek basmg ve en uzun siire
sartlarna haiz numunelerdeki artisin A icin %83, B icin %98 oraninda oldugu
goriilmektedir. Elde edilen sertlik degerleri Berg [2000], Alves Jr. [2000] ve Devi
[1998]° nin sonuglart ile uyumludur. Sekil 4.1° de yiizey sertliklerindeki degisim
grafiksel olarak ifade edilmistir. islem basincindaki degisimin etkisi goriilmektedir.
Sabit basingta artan siire ile ylizey sertliklerinin A icin en fazla %20, B icin %11
oraninda artti1, ancak sabit siireli deneylerde artan basing ile bu oranlarin A icin en

fazla %56, B i¢in %32 oldugu goriilmiistiir.

Nitriirleme potansiyeli, nitriirleme islemi i¢in itici giigtiir ve genel olarak amonyak
atmosferinde nitriirlenebilme yetenegi seklinde tanimlanir [ASM Handbook Vol.4].
N,:H, gaz oranmin ve basing artiginin yiizey sertligini artirdigr bilinmektedir
[Podgornik 1999, Jeong 2001]. Bu durumun, malzeme yiizeyine aktif Azot transferinin
artmasina sebep oldugu ve nitriir fazlar1 olusumunu hizlandirdig1 sdylenebilir. Olusan
nitriir fazlarina bagli olarak elde edilen sertlik degerinin de artmasi beklendiginden
dolay1 basin¢ parametresinin islem siiresi parametresine gore yiizey sertligi artisinda
daha onemli faktor oldugu diistiniilmektedir. En yiiksek yiizey sertlikleri A9 ve B11

numunelerinde elde edilmistir. Bu degerler Celik [2001]” in sonuglari ile benzerdir.

A Grubu Numuneler B Grubu Numuneler
Yiizey Sertligi Yiizey Sertligi
—&— 1,5 mbar —e— 4,5 mbar —A— 8 mbar —— 1,5 mbar —&— 4,5 mbar —A— 8 mbar
1.400,0 4 1.400,0 4
S 1.200,0 | $ 1.2000 /
< <
B =y
) <
(2] 2]
& 800,0 - @ 800,04
N N
=1 3
> >
600,0 A 600,0 |
400,0 . . 400,0 : .
4 7 10 4 7 10
Siire (saat) Siire (saat)

Sekil 4.1 Plazma Nitriirleme Sartlarina Bagh Olarak A ve B Grubu Numunelerin Yiizey
Sertlikleri
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Sertlik dagilimlar1 i¢in kesit yiizeyleri parlatilan numunelerde ©nce nitriirlemeden
etkilenmemis bolgeden (ylizeyden 2mm iceriden) ¢ekirdek sertligi 6l¢iilmiistiir. Daha
sonra ylizeyden iceriye dogru 20um araliklarla her derinlikte beser adet olmak iizere
120pum derinlige kadar olgtimler yapilmistir. Bu derinlikten sonra 150, 175 ve 200um
mesafeleri goz Oniine alimmustir. DIN 50 190/3 standardina gore nitriirleme derinligi,
cekirdek sertliginin 50 HV iizerindeki sertlik degerine ulasilan derinlik olarak kabul
edilmektedir. Plazma nitriirlenmis A ve B numunelerinin sertlik dagilimlar1 ve

nitriirleme derinlikleri Cizelge 4.3 ile Cizelge 4.20 araliginda verilmistir.

Cizelge 4.3. A.3 numunesi sertlik dagilinu (¢cekirdek sertligi 613HV)

) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olciim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 8219 [839,5 |821,9 |895,7 |8764 | 851,01 33,43 |73,8 |3,9% 14,9
40 |741,8 |741,8 |713,0 |741,8 |727,1 733,1 |12,91 28,8 |1,8% 5.8
60 6479 [6359 |713,0 |713,0 |699,2 | 6818 |37,1 |77.1 |5,4% 16,6
80 16243 |613 613 602 6243 6153 19,347 |223 |1.5% 4,2

Cizelge 4.4. A.4 numunesi sertlik dagilini (¢cekirdek sertligi 613HV)

) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 ]1026,7|1159,0]1159,0|1130,6|1130,6| 1.121,2 | 54,69 |132,3 |4,9% 24,5
40 1957,9 [980,0 |895,7 |915,8 |957.9 | 941,5 |34,56 |84.3 |3,7% 15,5
60 |613,0 |821,9 |756,8 [602,0 16858 | 6959 94,04 219,9 |13,5% 42,1
80 1602,0 [647,9 |613,0 [6243 [602,0 | 617,8 |19,17 |459 |3,1% 8,6

Cizelge 4.5. A.5 numunesi sertlik dagilini (¢cekirdek sertligi 613HV)

) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.

Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1188,5]1219,2|1284,2|1076,7|1103,2| 1.174,4 | 84,97 |207,5 |7,2% 38,0
40 11051,2]1002,91936,4 |1026,7|1002,9| 1.004,0 | 42,76 |114,8 |4,3% 19,1
60 |915,8 |821,9 |936,4 |957,9 18957 | 905,5 52,18 [136,0 |5.8% 23,3
80 8219 |772,3 |804,9 |788,4 |856,6 | 808,8 |32,48 84,3 [|4,0% 14,5
100 1672,8 |635,9 |613 635,9 |660,2 | 643,6 |23,36 59,8 |3,6% 10,4
120 1602 635,9 1602 635,9 16243 | 620,0 |17,12 1339 |2,8% 7,7




49

Cizelge 4.6. A.6 numunesi sertlik dagilimi (¢cekirdek sertligi 635,9HV)

) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1219,2]1219,2|1251,1|1251,1]|1251,1| 1.238,3 | 17,47 |31,9 |1,4% 7,8
40 11103,2]11103,2|1103,2|1076,7|1076,7| 1.092,6 | 14,51 |26,5 |1,3% 6,5
60 |821,9 |895,7 |727,1 |672,8 |660,2 | 755,5 |101 |235,5 |13,4% 45,2
80 1672,8 |727,1 |713 613 660,2 | 677,2 4528 |114,1 16,7% 20,3
100 |647,9 624,3 |613 560,9 6243 | 614,1 |32,33 |87.,0 |53% 14,5
Cizelge 4.7. A.7 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 660,2HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim |  Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1219,2]1251,1(1219,2|1219,2|1251,1| 1.232,0 | 17,47 |31,9 |1,4% 7,8
40 1957,9 [839,5 |876,4 |895,7 |895,7 | 893,0 |4291 |118.4 |4.8% 19,2
60 [895,7 [804,9 |857,6 |804,9 [857.,6 | 844,1 |39,05|90.8 |4,6% 17,5
80 1699,2 |727,1 |804,9 [741,8 1699,2 | 734,4 |43,46 |105,7 |5,9% 19,4
100 672,8 |672,8 |660,2 | 713 613 666,4 | 35,86 |100,0 |5,4% 16,0
Cizelge 4.8. A.8 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 660,2HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgciim| Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1103,2|1188,5|1051,2|1076,7|980 1.079,9 176,08 |208,5 |7,0% 34,0
40 1839,5 [839,5 19364 |936,4 |839,5 | 878,3 |53,07 |96,9 |6,0% 23,7
60 [772,3 |772,3 |804,9 |756,8 |821,9 | 785,6 |26,8 |651 |34% 12,0
80 [821,9 |727,1 |772,3 |727,1 |7884 | 767,4 |40,88 |94,8 |5,3% 18,3
100 |821,9 |772,3 |804,9 |727,1 |804,9 | 786,2 |37,62 |94,8 |4,8% 16,8
120 1672,8 |685,8 |756,8 |756,8 |857,6 | 746,0 |73,6 |184,8 [9.9% 32,9
150 |741,8 |713 672,8 [699,2 1699,2 | 7052 |25,11 |[69,0 [3,6% 11,2
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Cizelge 4.9. A.9 numunesi sertlik dagilimi (¢cekirdek sertligi 580,9HV)

) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1284,2|1354,6|1284,2|1354,6| 1159 | 1.287,3 | 79,9 |195,6 |6,2% 35,7
40 1980 876,4 [895,7 |821,9 |957,9 | 906,4 |63,69 |158,1 |7,0% 28,5
60 |857,6 |772,3 |788,4 |839,5 |772,3 | 806,0 |39,89 |853 |4,9% 17,8
80 8658 |772,3 |685,8 |713 727,1 | 752,8 |70,5 |180,0 |9.,4% 3L5
100 660,2 [685,8 |727,1 |613 560,9 | 649,4 |64,49 |166,2 |9,9% 28,8
120 602 591,3 |613 591,3 [570,8 | 593,7 |15,63 |42,2 |2,6% 7,0
Cizelge 4.10. A.10 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 660,2HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim |  Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 1076,7|1188,5|1159 |1130,6]1219,2| 1.154,8 | 54,74 |142,5 |4,7% 24,5
40 11076,7|1103,2|1076,7| 1159 |1076,7| 1.098,5 | 35,74 |82,3 [3,3% 16,0
60 |741,8 |788,4 |980 821,9 8219 | 830,8 |89,64 |238,2 |10,8% 40,1
80 [839,5 |821,9 |895,7 [804,9 |876,4 | 847,7 37,72 90,8 [4,5% 16,9
100 |821,9 |741,8 |788,4 |713 7723 | 767,5 |41,98 |108,9 |5,5% 18,8
120 1660,2 |727,1 |741,8 |741,8 |672,8 | 708,7 39,28 |[81,6 |5,5% 17,6
150 |685,8 |727,1 |772,3 |713 713 722,2 |31,73 |86,5 |4,4% 14,2
Cizelge 4.11. A.11 numunesi sertlik dagilimi (¢cekirdek sertligi 660,2HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim |  Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 | 1318,7|1318,7]1219,2|1391,9]|1284,2| 1.306,5 | 62,67 |172,7 |4,8% 28,0
40 11219,2]11219,2(1219,2|1284,2| 1159 | 1.220,2 | 44,28 | 125,2 |3,6% 19,8
60 |1219,2]1130,6|1051,2|1219,2|1130,6| 1.150,2 | 70,87 | 168,0 |6,2% 31,7
80 |876,4 |895,7 1936,4 |980 1002,9| 938,3 |53,76 | 126,5 |5,7% 24,0
100 8049 |821,9 |772,3 |804,9 |839,5 | 808,7 24,88 67,2 |3,1% 11,1
120 |713 727,1 |713 727,1 |772,3 | 730,5 |24,41 |59.3 [3,3% 10,9
150 |741,8 |647,9 |713 647,9 16858 | 687,3 41,04 1939 ]6,0% 18,4
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) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim Ort. Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |756,8 |876,4 |821,9 |876,4 |839,5 834,2 49,3 [119,6 |5,9% 22,1
40 16359 |541,9 |624,3 |624,3 |635,9 612,5 1399 (940 [6,5% 17,8
60 [551,2 [660,2 |580,9 602 |580,9 595,0 40,7 |109,0 |6,8% 18,2
80 7884 |570,8 |570,8 |551,2 |591,3 614,5 98,2 |237,2 116,0% 43,9
100 |635,9 |551,2 |532,7 |551,2 |551,2 | 564,4 |40,7 |103,2 |7.2% 18,2
120 452,77 |560,9 |515,1 [532,7 |515,1 5153 39,7 [108,2 |7,7% 17,7
150 |551,2 |560,9 |532,7 |532,7 |541,9 5439 12,2 28,2 |2,2% 5.5
175 |551,2 |506,6 |532,7 [532,7 |515,1 527,7 174 44,6 |3,3% 7,8
Cizelge 4.13. B.4 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 532,7HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 1936,4 |1002,9|1159 [1026,7|1076,7| 1040,3 83,4 |222,6 |8,0% 37,3
40 11026,7|1002,9|1051,2|1051,2|11002,9| 1027,0 [24,2 |48,3 |24% 10,8
60 [915,8 |839,5 |839,5 |915,8 |857.,6 | 873,6 [39.2 |763 |4,5% 17,5
80 15609 |613 788,4 16359 |6858 | 656,8 |86,2 |227,5 |13,1% 38,5
100 6359 |624,3 |602 6243 16243 | 622,2 12,3 339 |2,0% 5.5
120 1647,9 [570,8 |635,9 |580,9 |613 609,7 (33,5 |77,1 |5,5% 15,0
150 |515,1 |532,7 |523,8 |523,8 |551,2 | 529,3 |13,7 36,1 |2,6% 6,1
175 |515,1 |515,1 |523,8 |506,6 |515,1 | 5151 |6,1 17,2 11,2% 2,7
Cizelge 4.14. B.5 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 551,2HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 11076,7|1076,7|1103,2|1076,7|1102 | 1087,1 |14,2 |26,5 |1,3% 6,3
40 ]1051,2]1936,4 |1159 [980 1026,7 | 1030,7 [84,2 [222,6 |8,2% 37,7
60 |839,5 [857,6 |895,7 |857,6 |876,4 | 8654 |214 |562 [2,5% 9,6
80 6359 |772,3 |788,4 |756,8 |713 733,3 |61,3 [152,5 |8,4% 27,4
100 |685,8 1699,2 |741,8 |713 699,2 | 707,8 |21,3 [56,0 |3,0% 9,5
120 |624,3 |570,8 |580,9 |613 602 598,2 (22,2 |53,5 |3,7% 9.9
150 |551,2 |591,3 |541,9 |570,8 |541,9 | 5594 |21.4 [494 [3.8% 9,6
175 |580,9 |602 570,8 |551,2 [541,9 | 569,4 [239 |60,1 [42% 10,7




Cizelge 4.15. B.6 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 541,9HV)
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) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim Ort. Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |876,4 |915,8 |895,7 [895,7 |915,8 8999 16,5 394 [1.8% 7.4
40 1936,4 |915,8 |839,5 |876,4 |895,7 892,8 (37,2 96,9 |42% 16,7
60 |713 804,9 |741,8 |756,8 |727,1 748,7 354 1919 [47% 15,8
80 |580,9 |541,9 |541,9 [560,9 |570,2 | 559,2 |17,3 (39,0 [3,1% 7,7
100 |591,3 |523,8 [474,7 |580,9 |551,2 | 5444 |47,1 |116,6 |8,6% 21,0
120 |506,6 |772,3 |482,4 |541,9 |580,8 576,8 |115,4 1289,9 [20,0% 51,6
150 |560,9 [699,2 [438,9 |551,2 |570,2 | 564,01 [92.4 ]260,3 |16,4% 41,3
175 |560,9 |551,2 |506,6 |541,9 |551,2 | 5424 (21,1 [543 [3.9% 9,4
Cizelge 4.16. B.7 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 532,7HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1188,5]1159 [1076,7|1103,2|1159 | 1137,3 |45.8 |111,8 |4,0% 20,5
40 ]1103,2]915,8 980 980 1002,9| 9964 |68,0 |187.4 |6,8% 30,4
60 |821,9 [936,4 |839,5 |876,4 |821,9 | 859,2 |48,5 |114,5 |5,6% 21,7
80 |756,8 |672,8 |713 713 741,8 | 719,5 (32,2 |84,0 |4,5% 14,4
100 |647,9 1699,2 |713 660,2 (6858 | 681,2 |27,0 |65,1 [4,0% 12,1
120 1699,2 |660,2 |613 624,3 1660,2 | 6514 |34,1 [86,2 |52% 15,2
150 15609 [602 |580,9 |580,9 |591,3 | 583,2 |152 |41,1 [2,6% 6,8
175 1602 |591,3 |560,9 |551,2 |541,9 | 569,5 |26,0 |60,1 |4,6% 11,6
Cizelge 4.17. B.8 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 591,3HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 11026,7|1188,5]1219,2|1159 |1076,7| 1134,0 80,1 |192,5 |7,1% 35.8
40 |876,4 |936,4 [839,5 |915,8 |876,4 | 8889 [37.9 96,9 |43% 16,9
60 [699,2 |713 635,9 [685,8 1699,2 | 686,6 (299 |77.1 |44% 13,4
80 788,44 |685,8 |804,9 |660,2 |713 730,5 63,5 |144,7 |8, 7% 28,4
100 1660,2 |660,2 |741,8 |727,1 |685,8 | 695,0 |37.8 |81,6 |54% 16,9
120 |624,3 |672,8 |624,3 | 6479 |6243 | 638,7 |21,6 |48,5 |3,4% 9,7
150 1624,3 |756,8 |580,9 602 |613 6354 69,7 |[1759 |11,0% 31,2
175 1570,8 [624,3 |570,8 [591,3 |580,9 | 587,6 22,2 |53,5 [3.8% 9.9




Cizelge 4.18. B.9 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 570,8HV)
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) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1188,5|1318,7|1251,1|1188,5|1188,5| 1227,1 |58,0 |130,2 |4,7% 25,9
40 1895,7 |957,9 [839,5 |957,9 |915,8 | 9134 |493 |1184 |54% 22,1
60 |741,8 7723 |624,3 |727,1 |772,3 | 727,6 |61,0 |148,0 |8,4% 27,3
80 |685,8 |788,4 |685,8 |727,1 |6858 | 714,6 |45,0 |102,6 |6,3% 20,1
100 15609 [804,9 |804,9 |660,2 [647,9 | 6958 |106,7 |244,0 |15,3% 47,7
120 1660,2 |741,8 |804,9 |647,9 16479 | 700,5 |70,3 |157,0 |10,0% 31,4
150 1672,8 |613 699,2 | 613 6243 | 644,5 393 86,2 |6,1% 17,6
175 1672,8 |647,9 |647,9 |660,2 6243 | 650,6 |18,0 48,5 |2,8% 8,0
200 16359 |602 613 580,9 602 606,8 20,0 550 |3,3% 9,0
Cizelge 4.19. B.10 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 613HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgciim |  Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1188,5|1076,7|1103,2|1159 |1103,2| 1126,1 [46,0 |111,8 |4,1% 20,6
40 11051,2]1103,2]980 1026,7|1051,2| 1042,5 44,7 |123,2 |4,3% 20,0
60 |915,8 |772,3 |727,1 |788,4 |804,9 | 801,7 |70,1 |188,7 |8, 7% 31,3
80 804,99 |804,9 |788,4 |772,3 |7884 | 791,8 |13,7 32,6 |1,7% 6,1
100 1660,2 |647,9 6359 |647,9 16359 | 6456 |10,1 243 |1,6% 4,5
120 16479 [647,9 1699,2 [660,2 6359 | 658,2 |24,5 633 |3,7% 10,9
150 |613 602 685,8 |624,3 | 602 6254 |350 |83.8 |5,6% 15,6
175 1591,3 |635,9 |613 602 |591,3 | 606,7 18,6 |44,6 |3,1% 8,3
Cizelge 4.20. B.11 numunesi sertlik dagilimi (¢ekirdek sertligi 560,9HV)
) ) ) ) ) Aritm. | Std. Std.
Mesafe | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgiim | Olgciim |  Ort. | Sapm. | Range | Varyasyon | Hata
20 |1159 |1219,2]1188,5|1188,5|1159 | 1182,8 |25,1 |60,2 |2,1% 11,2
40 11284,2]1219,2]1130,6| 1159 |1219,2| 1202,4 59,8 |153,6 |5,0% 26,7
60 [1051,2]1103,2|1026,7|1076,7|1051,2| 1061,8 |29,1 |76,5 |2,7% 13,0
80 |1051,2|915,8 |915,8 |980 1002,9| 973,1 |58,3 |1354 |6,0% 26,1
100 7884 |741,8 |741,8 |804,9 |772,3 | 769,8 |28,1 63,1 |3,6% 12,6
120 1672,8 |727,1 |685,8 |685,8 |713 696,9 (224 [543 |3,2% 10,0
150 1624,3 |580,9 |741,8 |635,9 |613 639,2 60,9 [160,9 |9,5% 27,2
175 |685,8 [647,9 |591,3 6243 |6479 | 6394 |348 (94,5 |54% 15,6
200 |551,2 |551,2 |602 613 591,3 | 581,7 [289 |61,8 |5,0% 12,9
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A ve B grubu numunelerin sabit basing, degisken siire altinda sertlik dagilimlar1 Sekil

4.2, Sekil 4.3 ve Sekil 4.4 de gosterilmistir.

Sekil 4.2. A ve B grubu numunelerde 1,5mbar basingtaki plazma nitriirleme neticesinde sertlik

«
dagilimlari.
A6 - A7 - A8 B6 - B7 - B8
(P=4,5mbar) (P=4,5mbar)
1300,0 1300,0
1200,0 1 1200,0
1100,0 1100,0
1000,0 1 1000,0
= s ——
z ——1s6 z B6
z = .
Z e000 —a s g o000 B7
i o
3 g 3 —&—Ba38
800,0
800,0 |
700,0
700,0 |
600,0
600,0 |
500,0
500,0
: D ©® O A
0,020 0,040 0,060 0,080 0,100 0,120 0,150 QS{L & & L Q’rq’ WEEPW
Derinlik (mm) Derinlik (mm)

Sekil 4.3. A ve B grubu numunelerde 4,5mbar basingtaki plazma nitriirleme neticesinde sertlik

dagilimlari.

A3-A4-A5 B3-B4-B5
(P=1,5mbar) (P=1,5mbar)
1300,0 1300,0
1200,0 1200,0
11000 1100,0 \
10000 1000,0
= s ——
B3
5 —— a3 £
= £ 9000 —*—B4
= 9000 —® A4 5
5 —*—8s5
@ —+—AS5 @ x
800,0
N \ \\\A
700,0
700,0
600.0
600,0
500,0
500,0
3 Q QO N N L Q AN el
$© & S &
0,020 0,040 0,060 0,080 0,100 0,120 09(7’ QQ‘ o oY oY Qi‘q’ S
Derinlik (mm) Derinlik (mm)
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A9- A10- A11 B9 - B10 - B11
(P=8mbar) (P=8mbar)

1300,0

1300,0

1200,0 1 1200,0

11000 | 1100,0

10000 | 1000.,0
——3B9
—e—Ag9 5
900,0 —*=—B.10
900,0 1 —%—A.10
—4&—B.11

—h— AN

Sertlik (HV)

Sertlik (HV)

800,0
800,0

700,0 1
700,0

600,0
600,0

500,0

500,0
L PSP
0,020 0,040 0,060 0,080 0,100 0,120 0,150 ¥ o & N oY o o o
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Sekil 4.4. A ve B grubu numunelerde 8mbar basinctaki plazma nitriirleme neticesinde sertlik

dagilimlart.

A3 numunesi i¢in Ornek nitriirleme derinligi (Nd) interpolasyon ile hesaplanmistir:

Nitriirleme derinligindeki sertlik = Cekirdek sertligi + 50 = 613 + 50 = 663HV

681,8 — 663,0 60 - Nd 18,8 60- Nd

681,8 - 615,3 60 - 80 66,5 -20

Buradan Nd =60 - (-20 * 0,283) ve Nd = 65um. bulunur.

Plazma nitriirlenmis numunelerin nitriirleme derinlikleri Cizelge 4.21° de verilmistir.

Cizelge 4.21. Plazma nitriirlenmis numunelerin nitriirleme derinlikleri (Nd)

Kod A3 A4 A5 A.6 A7 A8 A9 | A0 | A1

Nd| 65 68 98 78 87 146 107 119 184

Kod B.3 B.4 B.5 B.6 B.7 B.8 B.9 B.10 | B.11

Nd| 85 130 119 77 150 119 192 98 87
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Sabit basingta artan siire ile nitriirleme derinliginin artis gosterdigi, A ve B
numunelerinde en yiiksek artisin 4,5 mbar basincta gerceklestigi goriilmiistiir. Sabit
siireli deneylerde ise artan basin¢ ile A numunesinde diizgiin bir artis goriilmekle
beraber B numunesinde 7 ve 10 saat siireli deneylerde nitriirleme derinliginin azaldig:
tespit edilmistir. Krom’” un Azot’ a olan afinitesi, Krom nitriir fazlarinin biiyiimesi ve
Azot’ un demir-nitriir fazlar1 i¢cindeki yaymim katsayismin diisiik olmasi1 [Gressman
2007] nedeni ile 7 saatin lizerinde Azot yaymiminin azaldigi sdylenebilir. Basing ve
siire arttikga optik mikroskop goriintiilerinde yayinim tabakasinin belirgin hale geldigi
goriilmektedir (Sekil 4.11 — Sekli 4.26). Nitriirleme derinliginin islem sicakligi ve
siiresine bagli oldugu bilinmektedir [Celik 2001, Jeong 2001, Borgioli 2002].
Nitriirleme siiresi ile beraber malzemenin Krom icerigi de nitriirleme derinligini
etkilemektedir. Artan Krom miktari ile nitriirleme derinliginin azaldigi Schacherl [2004]
ve Alves Jr. [2000] tarafindan ifade edilmistir. Deneyler sirasinda islem sicakligi ve
malzemeler (Krom igerigi) degismediginden dolay: islem siiresindeki artisin nitriirleme

derinligine etkisi Sekil 4.5 de goriilmektedir.

Yukarida ifade edildigi gibi basing artisi ile yiizeye aktif Azot transferi artmakta, yiiksek
Krom iceriginden dolay1 ve Kromun Azot’ a olan afinitesi nedeni ile etki derinligi sinirlt
kalmaktadir [Alves Jr. 2000]. Diger yandan islem siiresindeki artig ile Azot yaymnimi
daha fazla olacagindan iglem siiresi parametresinin nitriirleme derinligine olan etkisinin
islem basinci parametresine gore daha fazla oldugu soylenebilir. B grubu numunelerde
stire arttikca ylizeyden 30 — 50 um icerideki bolgede nitriir fazlarinin belirginleserek
tane simirlarinda kalinlastigi mikroyap: resimlerinde goriilmektedir (Sekil 4.14 — Sekil

4.30). En fazla nitriirleme derinligi A1l ve B9 numunelerinde tespit edilmistir.
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A Grubu Numuneler B Grubu Numuneler
Plazma Nitrtirleme Derinligi Plazma Nitriirleme Derinligi
—&— 1,5 mbar —— 4,5 mbar —a— 8 mbar ‘ ‘ —a— 1,5 mbar —e— 4,5 mbar —&— 8 mbar
200 200
160 - 160 4
fg. 120 - g 120
x x
£ E
B 80 1 dh.) 80
[ Q
40 40
0 0
4 7 10 4 7 10
Siire (saat) Siire (saat)

Sekil 4.5 Plazma Nitriirleme Sartlarina Bagh Olarak A ve B Grubu Numunelerin

Nitriireleme Derinlikleri




58

4.2. MIKROYAPI SONUCLARININ YORUMLANMASI

Baslangic malzemelerine ait optik mikroskop goriintiileri Sekil 4.6 ve Sekil 4.8° de
verilmistir. Islah edilmis numunelerde (A2 ve B2) temperlenmis martenzit yapi i¢inde
degisik boyut ve formda karbiir ¢cokeltileri beyaz renkli yapilar olarak goriilmektedir
(Sekil 4.7 ve Sekil 4.9). Tane smirlarinda ince sementit ag1 mevcuttur. XRD paterninde
de a-Fe, Cr ve Cr;Cs pikleri goriilmektedir (Sekil 4.31 ve Sekil 4.32). B2 numunesinde
ise ayrica Fes;C piki de goriilmektedir.
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Sekil 4.8. B1 numunesi x400 biiyiitme.
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Saf demir nitriirlendiginde ii¢ farkli Fe-N fazi olusur: 1) Azot, HMK Fe kafes icerisinde
oktahedral diizende arayer atomu olarak rasgele dagilmis vaziyette bulunur, 2) YMK Fe
kafes icerisinde oktahedral diizende arayer atomu olarak diizenli bir sekilde bulundugu
v-FesN fazi, 3) HSP Fe kafes icerisinde oktahedral diizende arayer atomu olarak
kismen diizenli bir sekilde bulundugu €-Fe,N fazi. Nitriirleme sartlar1 € fazi olusumunu
desteklerse bu faz yiizeyde olusur. ¥’ fazi ise € fazinin altinda olusur. Bilesen tabakasi
olarak adlandirilan bu bolgenin altinda Azot’ un o-Fe icerisinde arayer olarak
¢Ozlindiigli yaymim tabakasi bulunur. Eger demir matris, Azot’ a afinitesi yiiksek alagim
elementleri iceriyorsa bu elementlerin nitriirleri olusabilir. Ornegin Krom, Azot’ un
Demir matris igerisindeki aktivitesini diisiirdiiglinden dolay1r demir nitriir olusumunu
azaltir. YMK CrN ve hegzagonal Cr,N ¢okelti fazlar1 birbirleri ile uyumlu veya yari
uyumlu sekilde ¢ekirdeklenir ve biiyiir. Nitriirleme siiresinin artmasi ile CrN partikiilleri
biiyiir (siirekli biiylime — continuous coarsening). CrN partikiillerinin lamel yapida
gelismesi siireksiz biiyiime (discontinuous coarsening) olarak adlandirilir. Her iki

reaksiyon da es zamanl olusabilir [Schacher] 2004].
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Matris yapinin normal Azot tagima kapasitesinin agilmasi1 durumunda ortaya cikan fazla
Azot ii¢ sekilde bulunabilir: 1) Dislokasyonlarda tutulan, 2) Matris/cokelti arayiiziinde
absorbe edilen, 3) o-Fe matris icinde ek olarak ¢oziinmiis halde (matris gerilme
altindadir). Matris ¢okelti arayliziinde absorbe edilen fazla Azot, nitriirleme siiresi
arttikca CrN ile o-Fe arayiiziinde tutunamayabilir ve birleserek molekiiler Azot olusur.
Bunun sonucu olarak yapida bosluklar (porozite) meydana gelir. A1l numunesinde
tespit edilen boslular Sekil 4.10° da goriilmektedir. Bilesen tabakasi kalinliginin artigi
porozite artis1 ile baglantilidir. Yayinim tabakasinda ise porozite tane simirlarinda

gerceklesir [Devi 1998].

Sekil 4.10. A1l numunesi x1000 biiyiitme. Yayinim tabakasinda ve nitriir fazlart

icerisinde bosluklar goriilmektedir.
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1,5 mbar basincta 4, 7 ve 10 saat siire ile plazma nitriirlenmis numunelere ait mikroyap1
fotograflarinda artan siireye bagli olarak belirginlesen ve biiyiiyen bir yaymim tabakasi
goriilmektedir (Sekil 4.11 — Sekil 4.16). Islem siiresi arttikca ag seklinde olusan nitriir
fazlar1 daha da belirginlesmistir. Bu yapimin, yiizeyde olusan € ve ¥y Fe-N fazlar ile
Azot yaymimi neticesinde meydana gelen Cr-N fazlarmin birleserek genislemesi
neticesinde olustugu soylenebilir. Diger taraftan yiiksek Karbon’ a haiz A ve B
numunelerinde (%1.55 C ve %2.10 C) Karbon’ un biiyiik bir kismi1 karbiir, bir kismi ise
kat1 eriyik olarak yapiya dagilmis haldedir. Serbest Karbon Azot ile birlikte yayinir ve
yiizeyde Karbonca fakir bir bolge kalir [Thorwarth 2000]. Bu durumun, nitriir fazlarinin
ag seklindeki olusumunu destekledigi diisiiniilebilir. Ciinkii bu yapilar Karbon orani
daha yiiksek olan B numunesinde daha fazla miktarda goriilmektedir. Ayrica A grubu
numunelerde gozlenmeyen bosluklarin B grubu numunelerde artan siire ile cogaldiklar1
tespit edilmistir. Molekiiler Azot nedeni ile meydana gelen mikro porozitenin genellikle
bilesen tabakasinda meydana geldigi, yayinim tabakasindaki biiyiik capli porozitelerin
ise daha ¢ok karbiir fazlar ile ilgili oldugu Devi [1998] tarafindan ifade edilmistir.

PR ri’«b. R
Sekil 4.11. A3 numunesi x200 biiyiitme.



Sekil 4.13. A5 numunesi x200 biiyiitme.
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Sekil 4.15. B4 numunesi x200 biiyiitme.
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8. iyt ‘ aQ e .r 4

Sekil 4.16. BS numunesi x200 biiyiitme.

4,5 mbar basingta 4, 7 ve 10 saat siire ile plazma nitriirlenmis numunelere ait mikroyap1
fotograflarinda yaymim tabakasi belirgindir (Sekil 4.17 — Sekil 4.22). A grubu
numunelerde artan siire ile ag seklindeki nitriir fazlarinin azaldigi, 10 saatlik islem
sonunda ag seklinde c¢okelti faz1 kalmadigr goriilmektedir (Sekil 4.19). Bu durum,
olusan € ve Y Fe-N fazlarinin bozunarak Azot’ un i¢ bolgelere yaymmasi seklinde
degerlendirilebilir. Artan siire ile yaymim tabakasi kalinliginin arttig1 tespit edilmistir.
Benzer sekilde B grubu numunelerde porozitelerin de artan siire ile kiigiildiigii tespit

edilmistir (Sekil 4.20 — 4.22).
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Sekil 4.19. A8 numunesi x200 biiyiitme.

Sekil 4.20. B6 numunesi x200 biiyiitme.



S 148.68

Sekil 4.22. B8 numunesi x400 biiyiitme.
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8 mbar basingta 4, 7 ve 10 saat siire ile plazma nitriirlenmis numunelere ait mikroyap1
fotograflarinda yaymim tabakasi belirgindir (Sekil 4.23 — Sekil 4.30). Islem siiresi
arttikca ag seklinde olusan nitriir fazlarinin belirginlestigi, A11 ve B11 numunelerinde
ise yliksek yogunlukta olusarak ana yapida bulunan karbiir ¢okeltileri ile birlestigi
goriilmektedir. 4,5 mbar basinctaki deneylerde azalma egiliminde olan ag seklindeki
nitriir yapisinin 8 mbar basingtaki deneylerde artis gostermesinin nedeni, artan basing
ile nitriirleme potansiyelindeki artis sonucu nitriir fazlar1 olusumunun desteklenmesi
olarak degerlendirilebilir. Yiizeyden 60-70 um iceride olusan bosluklarin ise A10’a
gore arttig1 ve yiizeye paralel cizgi halinde devam ettigi goriilmiistiir (Sekil 4.25). I¢
bolgelerde plaka martenzit yapisi belirgin hale gelmistir.

8 v
8l ength : 48.7 um

Sekil 4.23. A9 numunesi x400 biiyiitme.
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Sekil 4.24. A10 numunesi x400 biiyiitme.

Sekil 4.25. A1l numunesi x200 biiyiitme.
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Sekil 4.27. B9 numunesi x400 biiyiitme.
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Sekil 4.29. Bl 1 numunesi x200 biiyiitme.
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Sekil 4.30. B11 numunesi x400 biiyiitme.

A grubu numunelerde nitriirleme derinliginin artan basing ve siire ile arttigi
goriilmektedir. Elde edilen sonuglar Berg [2000], Alves [2000] ve Jeong [2001]" un

caligmalarini desteklemektedir.

B grubu numunelerde de, A grubuna benzer sekilde, artan basing ve siire ile nitriirleme
derinliginin artti@1 goriilmektedir. Ancak 8 mbar’ daki deneylerde nitriirleme
derinliginde ©nemli bir degisiklik olmamasma ragmen kalin bir bilesen tabakasi
olusumu ve yaymim bolgesindeki nitriir fazlarinin kalinlasarak ag seklinde 45 pm

derinlige kadar dagilim gosterdigi tespit edilmistir.

Baslangic numunesi, plazma nitriirlenmis (3, 7 ve 11 kodlu) numuneler ve yiiksek doz
implantasyonlu numunelere ait XRD paternleri Sekil 4.31 — Sekil 4.38 araliginda

verilmistir.
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Sekil 4.31. A ve A7 numuneleri XRD paterni.
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Sekil 4.32. B ve B7 numuneleri XRD paterni.
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Sekil 4.33. A, A-A ve A-C numuneleri XRD paterni.
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Sekil 4.34. A7, A-B ve A-D numuneleri XRD paterni.
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Sekil 4.35. A7, A-P ve A-Q numuneleri XRD paterni.
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Sekil 4.36. B, B-A, B-C numuneleri XRD paterni.
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Sekil 4.37. B7, B-B, B-D numuneleri XRD paterni.
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Sekil 4.38. B7, B-P, B-Q numuneleri XRD paterni.

A7 numunesinin XRD analizlerinde Cr,N ve €-FesN pikleri goriilmektedir (Sekil 4.31).
Devi [1998], 1.2379 celiginin plazma nitriirlenmesi neticesinde sicaklik ve siireden
bagimsiz olarak € ve Y’ fazlarmin karisik halde olustugunu ifade etmistir. Diger yandan
Thorwart [2000] ayni1 celik iizerindeki plazma nitriirleme sonucu y’-Fe4N fazinin tespit
edilemedigini belirtmistir. y’-FesN fazimin pikinin goriilmemesinin bu faz yapilarinin

cok kiiciik olmasindan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. €-FesN fazinin baskin olarak
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meydana gelmesi ve CrN fazinin varligi Da Siva Rocha [1999], Blawert [1998] ve
Zhong [2003]” un sonuclarmi desteklemektedir.

B7 numunesinin XRD analizlerinde ise gii¢lii nitriir pikleri goriilmemektedir (Sekil
4.32). Islah edilmis numuneye gore FesC ve Cr;Cs; piklerinin diigsmesi, ¢ok Kkiiciik
boyutlarda muhtelif nitriir fazlarinin olusmasi1 nedeni ile biiyiik faz yapilarinin

bozunmas: seklinde aciklanabilir.

Sadece iyon implante edilen AA, AC, BA ve BC numunelerinde yeni olusan fazlara ait
pikler goriilmemektedir (Sekil 4.33 ve Sekil 4.36). Bu durum, implantasyon bolgesinin
0,1 um’ den kiiciik olmasindan dolayr olusabilecek fazlarin XRD yansima
diizlemlerinin tespit edilememesi (XRD cihazmin hassasiyeti) ya da implante edilmis
Molibden atomlarinin noktasal kusur ve dislokasyon olusumu haricinde kimyasal bir
reaksiyonun gerceklesmemesi seklinde ifade edilebilir. Molibden implantasyonu
neticesinde balistik etki nedeni ile Molibden’ in yeralan atomu seklinde yapida
bulundugu Mottu [2004] tarafindan ifade edilmistir. Yiiksek dozlu implantasyon
sonrasinda BC numunesinde tiim piklerin baslangic malzemesine gore azaldigi
goriilmektedir (Sekil 4.36). Mevcut fazlara ait piklerin azalmasmin, implantasyon

bolgesinde olusan amorf yapidan [Mottu 2002] kaynaklandig1 da diisiiniilebilir.

Plazma nitriirleme iizerine iyon implantasyonu yapilan AB numunesinde benzer sonug
elde edilirken AD numunesinde ise Mo,;N, CroN ve FesN fazlarma ait piklerin gii¢lii bir
sekilde olustugu tespit edilmistir (Sekil 4.34). BB numunesinde Cr;Cs ve Fe;C pikleri
kaybolurken Fe,C, FesN ve Mo,N pikleri goriilmektedir (Sekil 4.37). BD numunesinde
ise bunlara ek olarak Cr,N piki tespit edilmistir. Plazma nitriirleme neticesinde
mikroyap1 fotograflarinda da goriildigii gibi olusan nitriir fazlari, Molibden
implantasyonu neticesinde Molibden iyonlar1 ile etkilesime girerek Mo,N fazi

olusmustur.

Iyon implantasyonu sonrasinda plazma nitriirlenen AP ve AQ numunelerinde XRD
paterninde CrN, Mo,N, CrN ve Fes;N fazlari tespit edilmistir (Sekil 4.35). Zhong
[2003] ve Mandle [2005] Molibden implantasyonu sonrast Mo,N fazi olusumunu
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bildirmislerdir. BP ve BQ numunelerinde Fe,C, Mo,N ve FesN fazlar1 goriilmektedir
(Sekil 4.38). Yiiksek dozlu implantasyon neticesinde ayrica Cr,N fazimna ait pik ortaya
cikmustir.

Plazma nitriirleme ve iyon implantasyonu yapilan numunelerde, AB numunesi haric,
Mo;N fazinin ortaya ¢iktigr goriilmektedir. Bu durum tetragonal Mo, N ve kiibik MosN,
olusumunu tespit eden Isheim [2001]’ in sonuclarmi desteklemektedir. Tespit edilen
Mo,N fazlar1 tetragonal yapida olup, Mandle [2005] Molibden implantasyonu
deneylerinde 580°C iizerinde Mo,N yapisinin  kiibikten tetragonale doniistiigiinii
belirtmistir. Isheim [2001], 600°C’ deki plazma nitriirleme deneylerinde tetragonal
Mo,N fazlarmin olustugunu bildirmistir. Plazma nitriirleme ve Mo implantasyonu
islemlerinin arka arkaya gerceklestirilmesi ile tetragonal yapiya doniisiimiin plazma
nitriirleme  sicakliginda (500°C) gerceklestigi soylenebilir. Benzer sekilde, Plazma
nitriirleme ve yiiksek dozlu iyon implantasyonu yapilan numunelerde ise CroN fazinin
XRD paterninde goriiniir hale geldigi tespit edilmistir. Her iki deney malzemesinin de

%11 civarinda Cr ihtiva etmesi nedeni ile Cr,N faz1 olusumu beklenebilir.
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4.3. ASINMA TESTLERININ YORUMLANMASI

Asinma testlerine ait siirtiinme katsayist degisimi grafikleri 170,12 g, 422,45 g ve
929,25 g yiik i¢in Sekil 4.39 — Sekil 4.49 araliginda verilmistir. A grubu numunelerde
baslangic malzemesi ve 1slah edilmis olanlarda testin baslamasi ile beraber siirtiinme
katsayis1 hizla artmakta ve siirekli rejim sartlarma gecerek 0,5 — 0,7 arasinda
seyretmektedir (Sekil 4.39 ve Sekil 4.40). Plazma nitriirleme neticesinde siirtiinme
ozelliklerinin iyilestigi, en diisiik siirtiinme degerlerinin A3, A4 ve A6 numunelerinde
elde edildigi goriilmektedir (Sekil 4.41 — Sekil 4.43). Plazma nitriirleme islem basinci
ve siiresinin artmasi ile birlikte yiizeyde olusan bilesen tabakasinin (e-Fe;3N ve 7y’-
FesN) miktarinin arttigi mikroyap: fotograflarinda goriilmektedir. Siirtiinme sirasinda
bilesen tabakasi kirilmakta, sert, abrazif parcaciklar aciga cikarak temas sartlarini
bozmaktadir. Boylece siirtiinme katsayis1 degismekte ve abrazif aginma karakteri ortaya
cikmaktadir (Sekil 4.41 — Sekil 4.49). Bu durum Podgornik [1999] ve Karaoglu [2003]

nun caligmalarinda da belirtilmistir.
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Sekil 4.39. Al numunesi siirtiinme katsayisi degisimleri.
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A2. Asinma Testi
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Sekil 4.40. A2 numunesi siirtiinme katsayist degigsimleri.
A3. Asinma Testi
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Sekil 4.41. A3 numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.




85

A4. Asinma Testi
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Sekil 4.42. A4 numunesi siirtiinme katsayist degigsimleri.
A5. Asinma Testi
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Sekil 4.43. A5 numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.
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A6. Asinma Testi
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Sekil 4.44. A6 numunesi siirtiinme katsayist degigsimleri.
A7. Asinma Testi

@
>
g —— 170,12
< —m— 422,45
£ —a— 929,25
£
ol

301

601 901 1201 1501 1801 2101 2401 2701 3001 3301

Zaman (s)

Sekil 4.45. A7 numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.
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Siirtiinme Katsayisi

A8. Asinma Testi
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Sekil 4.46. A8 numunesi siirtiinme katsayist degigsimleri.

Sirtiinme Katsayisi

A9. Asinma Testi
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Sekil 4.47. A9 numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.
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0,7

A10. Asinma Testi
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Sekil 4.48. A10 numunesi siirtiinme katsayisi degisimleri.
A11. Asinma Testi
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Sekil 4.49. A1l numunesi siirtiinme katsayisi degisimleri.
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B grubu numunelerde baslangic malzemesi ve 1slah edilmis olanlarda testin

baslangicinda siirtiinme katsayis1 belirgin bir hizla artis gostermekte, baslangic

malzemesinde temas basmcinda bagimsiz olarak 0,5 civarina kalmasma ragmen 1slah

edilmis numunede en diisiik temas basinci i¢cin 0,9 degerine kadar ulagsmaktadir (Sekil

4.50 ve Sekil 4.51). Plazma nitriirleme neticesinde ylizeyde olusan nitriir fazlarinin

sirttinme Ozelliklerini iyilestirdigi, testin baglamasi ile siirtiinme katsayisinin belirli bir

hizla artarak 0,4 — 0,6 mertebelerine kadar artis trendinde devam ettigi goriilmektedir

(Sekil 4.52 — Sekil 4.60). En iyi siirtiinme sartlar1 BS (Sekil 4.54) ve B6 (Sekil 4.55)

numunelerinde goriilmektedir. Artan basing ve siire ile ylizey bolgesinde olusan nitriir

fazlarmin kalinlagsmasi neticesinde temas basinci altinda kirilma egiliminin artarak

sirtlinme sartlarm degistirdigi, A grubu numunelerde oldugu gibi burada da

goriilmektedir.
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Sirtiinme Katsayisi
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Sekil 4.50. Bl numunesi siirtiinme katsayisi degisimleri.
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B.2 Asinma Testi
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Sekil 4.51. B2 numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.
B.3 Asinma Testi
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Sekil 4.52. B3 numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.
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Sirtiinme Katsayisi

B.4 Asinma Testi
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Sekil 4.53. B4 numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.

Sirtiinme Katsayisi

B.5 Asinma Testi
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Sekil 4.54. BS numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.
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Sirtiinme Katsayisi
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Sekil 4.55. B6 numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.

Sirtiinme Katsayisi

B.7 Asinma Testi
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Sekil 4.56. B7 numunesi siirtiinme katsayist degigsimleri.
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Sirtiinme Katsayisi
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Sekil 4.57. B8 numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.

Sirtiinme Katsayisi

B.9 Asinma Testi
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Sekil 4.58. B9 numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.
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B.10 Asinma Testi
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Sekil 4.59. B10 numunesi siirtiinme katsayisi degisimleri.
B.11 Asinma Testi
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Sekil 4.60. B11 numunesi siirtiinme katsayisi degisimleri.
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Iyon implantasyonlu A grubu numunelerde ise (Sekil 4.61 ve Sekil 4.62) testin
baslangicinda siirtiinme katsayisi daha yavas artmakta, en diisiik yiik i¢in 0,2 civarinda,
yiiksek yiiklerde ise 0,6 civarinda seyretmektedir. Artan iyon dozu ile bu durumun biraz
daha iyilesme gosterdigi goriilmektedir. Molibeden implantasyonunun siirtiinme

katsayisini iyilestirdigi Sharkeev [1999] ve Mottu [2004] tarafindan ifade edilmistir.

Iyon implantasyonu yapilan B grubu numunelerin tamanunda baslangic siirtiinme
katsayist 0,05 in altindadir (Sekil 4.63 — Sekil 4.64). Sadece implantasyon yapilan
numunelerde testin baslangicinda siirtiinme katsayis1 artarak 0,15 — 0,30 arasinda

siirekli rejim sartlarina ulagsmaktadir. Artan iyon dozu ile bu degisim kotiilesmektedir.

a-A. Asinma Testi

0,7

0,6 -

0,5 -

0,4 1 —e— 170,12
—=— 422,45

—&— 929,25

0,3 -

Siirttinme Katsayisi

0,2 1

0,1

1 301 601 901 1201 1501 1801 2101 2401 2701 3001 3301

Zaman (s)

Sekil 4.61. AA numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.
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a-C. Asinma Testi
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Sekil 4.62. AC numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.
B.A Asinma Testi
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Sekil 4.63. BA numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.
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B.C Asinma Testi
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Sekil 4.64. BC numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.

Plazma nitriirlemeyi takiben yapilan implantasyon neticesinde A grubu numunelerde
her yiik i¢in siirtiinme katsayis1 degisim profili belirgin bir sekilde ayrilmistir. Yiiksek
iyon dozunun bu grup icin olumsuz etkisi goriilmektedir. Her iki iyon dozu neticesinde
en diisiik temas basinci i¢in siirtiinme katsayis1 0,2 civarinda kalmasina ragmen 1,5 ve 2
GPa temas basincindaki testlerde siirtiinme katsayisindaki degisim hizli olmus ve 0,4
mertebelerine ¢ikmustir. En diisiik yiikte siirtiinme katsayisinin 0,05’ ten baslayarak test
boyunca 0,2 degerinin altinda kalmasi (Sekil 4.65 ve Sekil 4.66), Molibden
implantasyonu sonucu ylizey bolgesinde olusan e-Fe,s3N ve 7’-FesN fazlari icgine
gomiilen Molibden iyonlarmnin, amorf bolgeler olusturarak siirtiinme katsayismni
diisiirmesi seklinde aciklanabilir [Jianhua 2005]. Artan yiik ile amorf yapinim nitriir
fazlarinm kirilmasini kolaylastirdigl, dolayisiyla siirtiinme katsayisinin ani artig

gostermesi diisiiniilebilir.
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a-B. Asinma Testi
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Sekil 4.65. AB numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.
a-D. Asinma Testi
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Sekil 4.66. AD numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.
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Plazma nitriirleme sonrast yapilan diisiik dozlu implantasyon neticesinde B grubu
numunelerde temas basincindan bagimsiz olarak siirtiinme katsayist 0,16 civarinda
seyretmektedir (Sekil 4.67). Ancak yiiksek dozda durum 0,25 — 0,30 arasinda tespit
edilmistir (Sekil 4.68).
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Sekil 4.67. BB numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.
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B.D Asinma Testi
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Sekil 4.68. BD numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.

Implantasyon sonrasinda plazma nitriirleme yapilan A grubu numunelerde ise her iki
iyon dozunda da en diisiik temas basinci icin siirtiinme katsayis1 0,1 civarinda sabit
kalmaktadir (Sekil 4.69 ve Sekil 4.70). Artan temas basinct ile siirtiinme katsayist da
artig gostermekte, yiiksek iyon dozunda biraz daha kotiilesmektedir. Ancak her durumda
stirtlinme katsayis1 test boyunca ani degisim gostermeden en yiiksek 0,35 - 0,4 civarinda
seyretmektedir. Nitriirleme sicakliginda, implantasyonlu bolgeye Azot” un yayinimi ve
nitriir fazlar1 ile Molibden atomlar1 arasindaki etkilesim (Mo,N fazi olusumu) nedeni ile

stirtiinme 6zelliklerinin daha da iyilesebilecegi soylenebilir.
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Siirttinme Katsayisi
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Sekil 4.69. AP numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.

Sirtiinme Katsayisi
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Sekil 4.70. AQ numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.
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Implantasyonu takiben yapilan plazma nitriirleme islemi ile B grubu numunelerin
stirtiinme Ozelliklerinin en iyi duruma gelerek test boyunca siirtiinme katsayisinin 0,2’
nin altinda kaldig1 goriilmektedir (Sekil 4.71 ve Sekil 4.72). Bu grup i¢in iyon dozunun
sirtinme katsayis1 degisimini etkilemedigi tespit edilmistir. Jianhua [2005], HI13
numunelere Mo implantasyonu neticesinde siirtiinme katsayisimin 0,2° den kiigiik
oldugunu belirtmistir. Ozellikle yiiksek dozlu Mo implantasyonu sonrasinda yiizeyde
olusan amorf bolge siirtiinme katsayismi diisiirebilmektedir. Implantasyon sonrasi
yapilan tavlama ile siirtiinme 6zelliklerinin kotiilestigi, asinma testi boyunca siirtiinme
katsayisinin artarak orijinal numuneye yaklastigi, bu durumun yiizeyde olusan Mo,C
fazlarina bagh oldugu ve tavlama sicakligindaki artig ile Mo,C fazlarinin biiyliyerek

stirtiinme 6zelliklerini kotiilestirdigi yine Jianhua [2005] tarafindan belirtilmistir.
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Sekil 4.71. BP numunesi siirtiinme katsayist degigimleri.
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B.Q Asinma Testi
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Sekil 4.72. BQ numunesi siirtiinme katsayist degisimleri.

Baslangic numunesi, 1slah edilmis, plazma nitriirlenmis (3,7 ve 11 kodlu) numuneler ile
implantasyon yapilmis numunelerde 2 numarali (425,45 gram yiik) asinma izine ait

optik fotograflar Sekil 4.73 - Sekil 4.83 araliginda gosterilmistir.

Sekil 4.73. Al ve B1 numuneleri asinma izi



Sekil 4.76. A7 ve B7 numuneleri asinma izi



e s T A
Sekil 4.79. AC ve BC numuneleri asinma izi



Sekil 4.82. AP ve BP numuneleri asinma izi
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. 3 -'5 “ ; }g R ; jﬁ’ i
Sekil 4.83. AQ ve BQ numuneleri asinma izi

Asinma izlerine ait SEM fotograflarinda (Sekil 4.84 — Sekil 4.95) nitriir fazlar1 ve bu
ince tabakalarim kirilmasi neticesinde asinma ortaminda abrazif etki olusturan

parcaciklar goriilmektedir.

A3 numunesinde (Sekil 4.84) tiim temas basinglarinda siirtiinme katsayismin
degismedigi bu durumun nitriir tabakasimin catlamasina ragmen dagilmamasi nedeni ile
abrazif etkisin olugsmamasi1 seklinde aciklanabilir. A7, All, B3, B7 ve BIll
numunelerinde nitriir tabakast tamamen kirilmis ve parcaciklar ortama dagilmis

haldedir.

Iyon implantasyonlu AC numunesinde yiizeyde herhangi bir kirilma olmadigi ancak
asinma ucunun hareket dogrultusunda olusan yigilmalar nedeni ile siirtiinme
katsayismin arttigr soylenebilir (Sekil 4.87). Benzer durum BC numunesinde de
gecerlidir (Sekil 4.93) ve AC’ ye gore daha az yigilma so6z konusudur. Plazma
nitriirlenmis ve implantasyon yapilmig AD (Sekil 4.88), AP (Sekil 4.89), BD (Sekil
4.94) ve BP (Sekil 4.95) numunelerinde de yiizeydeki nitriir tabakalarinda catlaklar ve

kirilmalar mevcuttur.
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2 pm EHT = 30.00 k¥ Signal A=SE1  Date :19 Sep 2008
Mag = 10,00 K X WD =250 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.84. A3 numunesi SEM goriintiisii.

1pm EHT = 30.00 k¥ Signal A=SE1  Date :18 Sep 2008
Mag = 1000 K X WD =230 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.85. A7 numunesi SEM goriintiisii.



2 pum EHT = 30.00 kv Signal A=SE1  Date :19 Sep 2008
Mag= 500K X WD =266 mm Vacuum Mode = High Yacuum

Sekil 4.86. All numunesi SEM goriintiisii.

2 pm EHT = 30,00 kV Signal A = SE1 Date :23 Sep 2008
Mag= 10.00 K X WD =26.0 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.87. A.C numunesi SEM goriintiisii.
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3 pm EHT = 30.00 k¥ Signal A=SE1  Date :23 Sep 2008
| Mag = 1000 K X WD =265 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.88. A.D numunesi SEM goriintiisii.

2pm EHT = 30.00 k¥ Signal A= SE1 Date :23 Sep 2009
| Mag= 1000 K X WD =26.0 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.89. A.P numunesi SEM goriintiisii.
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2pm EHT = 20.00 kV Signal A= SE1  Date :20 Jan 2009
Mag= 1000 K X WD =14.0 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.90. B3 numunesi SEM goriintiisii.

1um EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :20 Jan 2009
Mag= 1000 K X WD =155 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.91. B7 numunesi SEM goriintiisii.
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1um EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 Date :20 Jan 2009
Mag= 1000 K X WD =140mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.92. Bl1 numunesi SEM goriintiisii.

1pm EHT = 30.00 k¥ Signal A = SE1 Date :24 Oct 2008
Mag= 15.00 K X WD =245 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.93. B.C numunesi SEM goriintiisii.
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1pm EHT = 30.00 k¥ Signal A= SE1  Date :24 Oct 2008
| Mag= 1000 K X WD =25.0 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.94. B.D numunesi SEM goriintiisii.

2 pm EHT =30.00 k¥ Signal A = SE1 Date :24 Oct 2008
Mag= T.18K X WD =26.0 mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.95. B.P numunesi SEM goriintiisii.
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Asinma testlerindeki kiitle kayb1 miktarlar1 Cizelge 4.22 ve 4.23° de verilmistir.

Cizelge 4.22. A grubu numunelerin kiitle kaybi miktarlaru.

Kuvvet Kiitle kaybi1 (gram)

N) A3 A4 A5 A.6 A7 A8 A9 | A10 | A1l

1,668 |0,0022 | 0,0017 | 0,0009 | 0,0014 | 0,0012 | 0,0021 | 0,0023 | 0,0018 | 0,0006

4,143 10,0010 | 0,0009 | 0,0027 | 0,0020 | 0,0027 | 0,0010 | 0,0017 | 0,0022 | 0,0028

9,113 10,0014 | 0,0009 | 0,0019 | 0,0012 | 0,0003 | 0,0008 | 0,0010 | 0,0004 | 0,0004

Al A2 AA A.C A.B A.D A.P A.Q

1,668 | 0,0053 | 0,0020 | 0,0005 | 0,0007 | 0,0013 | 0,0015 | 0,0004 | 0,0006
4,143 10,0025 | 0,0022 | 0,0015 | 0,0009 | 0,0003 | 0,0007 | 0,0010 | 0,0026
9,113 10,0018 | 0,0013 | 0,0018 | 0,0007 | 0,0008 | 0,0007 | 0,0011 | 0,0013

Cizelge 4.23. B grubu numunelerin kiitle kaybi miktarlaru.

Kuvvet Kiitle kaybi1 (gram)

N) B.3 B.4 B.5 B.6 B.7 B.8 B.9 B.10 | B.11

1,668 |0,00220,0013| 0,0024 | 0,0008 | 0,0018| 0,0017 | 0,0003 | 0,0013 | 0,0001

4,143 10,0004 |0,0013 | 0,0003 | 0,0015 |0,0010| 0,0009 | 0,0015 | 0,0012 | 0,0001

9,113 10,0004 |0,0020| 0,0009 | 0,0007 {0,0006 | 0,0007 | 0,0007 | 0,0006 | 0,0007

B.1 B.2 B.A B.C B.B B.D B.P B.Q

1,668 |0,00050,0011-0,0009 | 0,0003 |0,0001| 0,0003 | 0,0010 | 0,0004
4,143 10,0005 | 0,0005 | -0,0004 | 0,0006 | 0,0005 | -0,0003 | 0,0010 |-0,0002
9,113 10,0003 |0,0004 | -0,0008 | -0,0001 | 0,0001 | -0,0004 | -0,0008 | 0,0003

Plazma nitriirlenmis A grubu numunelerde genel olarak yiik arttik¢ca kiitle kaybinin
azaldig1 goriilmektedir (Cizelge 4.22). Ancak AS numunesinde bu durum tersi bir hal
almistir. A6 numunesinde ise en diisiik ve en yiiksek yiik arasinda kiitle kayb1 agisindan
bir fark yoktur. A1 ve A2 numuneleri i¢in de yiik arttikca kiitle kayb1 azalmaktadir.
Tim testlerde en yiiksek kiitle kaybi Al numunesinde en disiik yiik altinda
gerceklesmistir. En diisiik kiitle kaybr ise yiiksek dozlu implantasyon yapilan

numunededir.

Yiikiin, dolayisiyla temas basincinin artmasinin, aginma izinde plastik deformasyona yol
actigi ve siirtinme sirasinda ortaya c¢ikan abrazif parcaciklarin ylizeyden
uzaklastirilmadan ana malzemeye gomiildiigii diisiiniilebilir. Baslangic malzemesinde

kiitle kaybinin dogrusal olarak azalmast bu durumu agiklamaktadir. Islah edilmis
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malzeme icin ise diisiik ve orta yiikte kiitle kayb1 aynm1 mertebede, yiiksek yiikte ise
azalmaktadir. Bu durum mukavemeti artan ana yapmin plastik deformasyona olan
direnci nedeniyledir. Benzer sekilde plazma nitriirlenmis numunelerde de yiizey
bolgesindeki nitriir fazlarinin kirilmasi ile a¢iga ¢ikan ¢ok sert abrazif parcaciklarin yine
yiiksek sertlikteki matris malzemeye gomiilebilmesi i¢in orta yiikiin yeterli olmadigi, bu
yiik altindaki asimnma testlerinde kiitle kaybinmn diger yiiklere gore fazla olmasindan

dolay: diisiiniilebilir.

Sadece iyon implantasyonlu numunelerde ise diisiilk dozda yiik arttik¢a kiitle kaybinin
arttigl, yiiksek dozda ise kiitle kaybinin degismedigi gozlenmistir. Plazma nitriirleme
sonrasi yapilan implantasyon neticesinde artan yiik ile kiitle kaybinin azaldigi,
implantasyon {iizerine yapilan plazma nitriirleme neticesinde ise durumun tersine
dondiigii goriilmektedir. A grubu numunelerde en az kiitle kaybi AC, AB ve AP
numunelerindedir. Genel olarak plazma nitriirleme siirtiinme katsayisimi diisiirmekle
birlikte asmmma agisindan c¢ok yiiksek bir iyilesme gostermemektedir. Bu durum
yiizeydeki nitriir fazlarmin kirilmasi neticesinde abrazif etkinin artmasimdan dolayidir.
En diisiik siirtiinme katsayis1 A3, A4 ve A6’ da goriilmektedir. Diisiik yiik i¢in siirtiinme
katsayis1 ve kiitle kayb1 agisindan en iyi sonu¢ AC ve AP numunelerindedir. B grubu
numunelerde ise artan yiik ile kiitle kayb1 genel olarak azalmaktadir (Cizelge 4.23). B6
ve B9 numunelerinde 6nemli bir degisim gozlenmemektedir. Ancak B4 ve Bll
numunelerinde artig tespit edilmistir. Baslangic malzemesinde tiim yiik degerlerinde
kiitle kayb1 degismemistir ve diisiik degerlerdedir. Islah edilmis numunede diisiik yiikte
kiitle kayb1 artis gostermis, artan yiik ile bu deger azalarak baslangic malzemesindeki

degerlere gelmistir.

Sadece diisiikk dozlu implantasyon yapilan numunelerde tiim testlerde kiitle kazanimi
goriilmektedir. Yiiksek dozda ise kiitle kayb1 degerlerinin baslangic malzemesinden
daha az oldugu tespit edilmistir. Plazma nitriirleme sonrasi iyon implantasyonu yapilan
numunelerde tiim yiiklerde baslangic malzemesinden daha az kiitle kaybr s6z
konusudur. Ancak yiiksek iyon dozlu numunelerde artan yiik ile malzeme kazanimi
ortaya cikmustir. Implantasyon sonrasi yapilan plazma nitriirleme neticesinde diisiik

dozda kiitle kaybmin arttig1, diisik doz ve yiiksek yiik altinda malzeme kazanimi



116

oldugu, yiiksek dozda ise baslangic malzemesine gore kiitle kaybinin daha iyi oldugu

tespit edilmistir.

B grubu malzemenin, baslangic malzemesi olarak kiitle kayb1 ve siirtiinme katsayisi
degerlerinin A grubu malzemeden daha iyi oldugu asmma testleri sonucunda
goriilmektedir. Plazma nitriirleme neticesinde baslangigta diisilk devam eden siirtiinme
katsayis1 daha sonra artig gostererek ilk duruma gore daha fazla yilikselmistir. Yiizeydeki
nitriir fazlarmin kirllarak bu durumu etkiledigi diisiiniilmektedir. En diisiik siirtiinme
katsayis1 iyon implantasyonlu numunelerde BB, BP ve BQ’ da goriilmektedir. Molibden
iyon implantasyonunun siirtiinme Ozeliklerini iyilestirdigi ancak asmma karakterinde
adezif etki olusturdugu sdylenebilir. En az kiitle kayb1 B11 ve BB numunelerinde tespit
edilmistir. SEM fotograflarindan da goriildiigii gibi Molibden implantasyonu yapilmis

olan B grubu numunelerde yiizeydeki nitriir fazlariin kirilma egilimi azdir.
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5. SONUCLAR

Yapilan bu calismada islah edilmis numunelere farkli basing ve siirelerde plazma
nitriirleme islemi uygulandi. Ayrica plazma nitriirlenmis numunelerden bir gruba iki
farkli dozda Molibden iyon implantasyonu yapilmistir. Elde edilen sonuclar asagida

maddeler halinde verilmistir.

1.  Plazma nitriirleme isleminin yiizey sertliklerini, baslangic malzemesine gore
yaklasik 7 kat artirdigi, plazma nitriirleme ile elde edilen sertlik degerlerinin su

verme ile elde edilebilecek sertlikten daha fazla oldugu goriilmiistiir.

2. Genel olarak yiizeyde olusan bilesen tabakas: kalmlhiginm 0,1 pm’ ye kadar
oldugu, en kalin bilesen tabakasmin ise en yiiksek basin¢ ve siire sartlarinda B11
numunesinde 4 pum civarinda meydana geldigi tespit edilmistir. Her iki grup
numunede de Cr oranmin %11 civarinda olmas1 ve Krom’ un Azot’ a afinitesi

nedeniyle demir-nitriir fazlar1 olusumunun smirl kalmasi beklenebilir.

3. Nitriirleme derinliginin 4,5 mbar islem basincina kadar olan deneylerde artan siire
ve basing ile artti@i tespit edilmistir. 8 mbar basingtaki deneylerde ise artig
egiliminde olan nitriirleme derinligi bir noktadan itibaren sinirli kalmaktadir. Bu
sartlarda Azot’ un i¢ bdlgelere yaymmadan, ylizeye yakin bolgelerde kalm nitriir

cokeltileri olusturdugu goriilmiistiir.

4.  Artan siire ve basing ile B numunesinde ylizeye paralel ve yiizeyden yaklasik 60
pum derinlikte bosluklar tespit edilmistir. Bu durumun karbiir fazlarindan
kaynaklanabilecegi (Devi 1998), ayrica numune yiizeylerinin parlatilmasi

sirasinda olusabilecegi diistiniilmektedir.

5. Plazma nitriirlemenin siirtiinme katsayisim1 diisiirerek asinma 0zelliklerini
tyilestirdigi asinma testlerinden goriilmektedir. Ancak, yiizeyde olusan nitriir

fazlarinm kirilmasi ve sert nitriir parcaciklarinin aginma ortamina girmesi nedeni
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ile abrazif asmnma karakteri goriilmekte ve bu durumda siirtiinme katsayisi artig

gostermektedir.

Molibden iyon implantasyonunun siirtiinme katsayisini dnemli oranda diistirdiigii
tim testlerde goriilmektedir. Plazma nitriirlenmis ve Molibden implantasyonu
yapilmis numunelerde yiizeydeki nitriir fazlarinin, plazma nitriirlenmis
numunelere gore daha az da olsa ¢atladig1 ve kirildig: tespit edilmistir. Siirtiinme
katsayisinin test boyunca diisiik kalmasi nedeni ile abrazif etkinin cok sinirli

oldugu sodylenebilir.

Molibden implantasyonu neticesinde XRD verilerinde Mo,N ve Cr;N fazlarinin
olusumu tespit edilmistir. Bu fazlarm sadece plazma nitriirlenmis yapiya gore

stirtiinme Ozelliklerini daha da iyilestirdigi sdylenebilir.

A grubu numunelerde plazma nitriirleme sonucu siirtiinme katsayist onemli
oranda diigmektedir. Kiitle kayb1 acisindan ise Molibden implantasyonu plazma

nitriirlemeye gore daha iyi sonu¢ vermektedir.

B grubu numunlerin baslangic durumundaki asmmma dayanimi A grubu
malzemelere gore daha iyidir ve plazma nitriirlemenin Onemli bir iyilesme
gosterdigi  sOylenemez. Ancak plazma nitriirleme neticesinde siirtiinme
katsayisinda iyilesme gozlenmektedir. B grubu numunelere Molibden

implantasyonu siirtiinme katsayisimi 6nemli oranda diisiirmektedir.

Plazma nitriirlenmis A ve B grubu numunelerin asinma testlerinde siirtiinme
katsayis1 degisimi ve kiitle kaybmin birbiri ile belirgin bir baglantis1 tespit
edilememistir. Bu durum yiizeyde olusan nitriir fazlarmin kirilmasi, yik ve
siirtiinme sartlarina bagl olarak siirtiinme katsayist degisimi ve kiitle kaybinda

degisken bir durum ortaya ¢ikmasi ile aciklanabilir.
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Baslangic malzemesine gore A numunesinde 1slah islemi ile kiitle kayb1 ve
sirtinme katsayis1 degerleri azalma goOstermekte, B numunesinde ise

degismemektedir.

Tiim Molibden implantasyonlu A grubu numunelerde 1,15 Gpa temas basinct i¢in
kiitle kayb1 ve siirtiinme katsayis1 baslangic malzemesine gore onemli oranda
diigmiistiir. Artan temas basici ile siirtiinme katsayisi artig gdstermistir. B grubu
numulerde ise tiim temas basin¢larinda siirtiinme katsayis1 (BD numunesi haric)

0,20’ nin altinda kalmustir.

Molibden implantasyonu iizerine yapilan plazma nitriirleme islemi neticesinde
siirtinme katsayisindaki degisim diger uygulamalara goére daha az olmustur.
Molibden implantasyonunun her iki grup malzemenin de asimnma ve siirtiinme

ozelliklerini iyilestirdigi sOylenebilir.



120

KAYNAKLAR

ASM HANDBOOK 1988. Forming and Forging, Vol 14, Eds Semiatin, S.L., Joseph R.
Davis, ASM International, Ohio.

ASM HANDBOOK 1994. Surface Engineering, Vol 5, Ed. Steven R. LAMPMAN,
ASM International, Ohio.

BARGEL, H.J_.., G. SCHULZE 1980. Werkstoffkunde. Verlag Gmbh., Duesseldorf.
Cev. SEFIK GULEC, AHMET ARAN 1987. Malzeme Bilgisi Cilt 2. Gebze.

SMITH, W.F. 1993. Structure and Properties of Engineering Alloys. McGraw Hill. Cev.
MEHMET ERDOGAN 2000. Nobel Yaym Dagitim, Ankara.

PYE, DAVID 2003. Practical Nitriding and Ferritic Nitricarburizing. ASM
International, Ohio.

BERG, M., BUDTZ-JORGENSEN, C.V. 2000. On plasma nitriding of steels. Surface
& Coatings Technology, Vol.124, p.25-31.

ASM HANDBOOK 1991. Heat Treating, Vol 4, Eds Joseph R. Davis, Grace M.
Davidson, Steven R. Lampman, Theodore B. Zorc, ASM International, Ohio.

MUSIL, J., VLCEK, J. 2000. Recent progress in plasma nitriding. Vacuum, Vol.59,
p-940-951.

CZERWIEC, T., MICHEL, H. 1998. Low-pressure, high density plasma nitriding:
mechsnisms, technology and results. Surface & Coatings Technology, Vol.108-109,
p-182-190.

OZTARHAN, A., BROWN, 1. 2005. Metal vapour vacuum arc ion implantation facility
in TURKEY. Surface & Coatings Technology, Vol.196, p.327-332.

ASM HANDBOOK 1992. Friction, Lubrication and Wear Technology, Vol 18, Ed
Henry, Scott D. ASM International, Ohio.



121

YANG, L.J. 2005. A test methodology fort he determination of wear coefficient. Wear,
Vol.259, p.1453-1461.

LEI, M.K., ZHANG, Z.L. 1997. Plasma Source Ion Nitriding of pure iron: formation of
an iron nitride layer and hardned diffusion layer at low temperature. Surface & Coatings
Technology, Vol.91, p.25-31.

JIRASKOVA, Y, HAVLICEK, S. 2001. Characterization of iron nitrides prepared by
spark erosion, plasma nitriding and plasma immersion ion implantation. Journal of
Magnetism and Magnetic Materials, Vol.234, p.477-488.

ALVES, Jr., CLODOMIRO, RODRIGUES JOSE de ANCHIETA 2000. Growth of
nitrided layers on Fe Cr alloys. Materials Science & Engineering A, Vol.279, p.10-15.

SKOLOWSKA, A., RUDNICKI, J. 2001. Nitrogen transport mechanisms in low
temperature ion nitriding. Surface & Coatings Technology, Vol.142-144, p.1040-1045.

JEONG, B.Y., KIM, M.H. 2001. Effects of the process parameters on the layer
formation behaviour of plasma nitrided steels. Surface & Coatings Technology,
Vol.141, p.182-186.

Da SILVA ROCHA, A., STROHAECKER, T. 1999. Microstructure and residual
stresses of a plasma-nitrided M2 tool steel. Surface & Coatings Technology, Vol.115,
p.24-31.

ZHONG, Li, HAN, Xi. 2003. Research of component phases microstructure shape of a
rapid ion itriding layer. Journal og Materials Engineering and Performance, Vol.12
P-XXX-XXX.

BLAWERT, C, MORDIKE, B.L.. 1998. Surface treatment of nitriding steel 34CrAINi7:
a comparision between pulsed plasma nitriding and plasma immersion ion implantation.
Surface & Coatings Technology, Vol.98, p.1181-1186.

UMA DEVI, M, MOHANTY, O.N. 1998. Plasma-nitriding of tool steels for combined
percussive impact and Rolling fatigue wear applications. Surface & Coatings
Technology, Vol.107, p.55-64.

BORGIOLI, F, GALVANETTO, E. 2002. Glow-discharge nitriding and post-oxidising
treatments of AISI H11 steel. Surface & Coatings Technology, Vol.162, p.61-66.



122

ALSARAN, A, CELIK, A. 2001. Structural characterization of ion-nitrided AISI 5140
low-alloy steel. Materials Characterization, Vol.47, p.207-213.

ALSARAN, A, KARAKAN, M. 2002. The investigation of mechanical properties of
ion-nitrided AISI 5140 low-alloy steel. Materials Characterization, Vol.48, p.323-327.

KARAKAN, M, ALSARAN, A. 2003. Effects of various gas mixtures on plasma
nitriding behaviour of AISI 5140 steel. Materials Characterization, Vol.49, p.241-246.

ALSARAN, A, CELIK, A. 2005. Structural, mechanical and tribological properties of
dublex-treated AISI 5140 steel. Materials Characterization, Vol.54, p.85-92.

KARAOGLU, S. 2003. Structural characterization and wear behaviour of plasma-
nitrided AISI 5140 low-alloy steel. Materials Characterization, Vol.49, p.349-357.

CELIK, A, EFEOGLU, I. 2001. Microstructure and structural behaviour of ion-nitrided
AISI 8620 steel. Materials Characterization, Vol.46, p.39-44.

PODGORNIK, B. 2001. Wear resistance of puls plasma nitrided AISI 4140 and A355
steels. Materials Science & Engineering A, Vol.315, p.28-34.

PELLIZZARI, M. 2003. Thermal fatigue resistance of gas and plasma nitrided
41CrAIMo7 steel. Materials Science & Engineering A, Vol.352, p.186-194.

FEUGEAS, J.N. 2003. Time evolution of Cr and N on AISI 304 steel surface during
puls plasma ion nitriding. Thin Solid Films, Vol.424, p.130-138.

ISHEIM, D., SIEM, E.J. 2001. Nanometer-scale solute segregation at heterophase
interfaces and microstructural evolution of molybdenum nitride precipitates.
Ultramicroscopy, Vol.89, p.195-202.

TONGHE, Z., HUIXING, Z. 2000. Industrialization of MEVVA source ion
implantation. Surface & Coatings Technology, Vol.128-129, p.1-8.

THORWARTH, G., MANDL, S. 2000. Plasma immersion ion implantation of cold-
work steel. Surface & Coatings Technology, Vol.125, p.94-99.



123

BLAWERT, C., MORDIKE, B.L. 2000. Characterization f dublex layer structures
produced by simultaneous implantation of nitrogen and carbon into austenitic stainless
steel X5CrNil89. Surface & Coatings Technology, Vol.128, p.219-225.

MARTINEZ, R., GARCIA, J.A. 2003. Study of the tribolojical modification induced by
nitrogen implantation on Cr, Mo and W. Surface & Coatings Technology, Vol.174,
p-1253-1259.

MANDLE, S. 2005. Nitride formation in transtion metals during high fluence-high
temperature implantation. Surface & Coatings Technology, Vol.200, p.584-588.

MOTTU, N., VAYER, M. 2002. Structural Modification induced by Mo implantation in
stainless steel. Surface & Coatings Technology, Vol.151, p.47-50.

MOTTU, N., VAYER, M., ERRE,R. 2004. Xe and Mo ion implantation on austenitic
stainless steel: structural modification. Surface & Coatings Technology, Vol.183, p.165-
173.

FU, R., KWOK, S. 2005. Surface modification of cemented carbide using plasma
nitriding and metal ion implantation. Surface & Coatings Technology, Vol.196, p.150-
154.

JIANHUA, Y., MINGEFEI, C. 2005. The annealing behaviour of H13 steel implanted
with molybdenum ions. Materials Science and Engineering A, Vol.395, p.214-217.

WANG, You, LEI, Tingquan. 1999. Tribo-metallographic behaviour of high carbon
steels in dry sliding II. Microstructure and wear. Wear, Vol.231, p.12-19.

PODGORNIK, B. 1999. Wear properties of induction hardened, conventional plasma
nitrided and pulsed plasma nitrided AISI 4140 steel in dry sliding conditions. Wear,
Vol.232, p.231-242.

AKBAS, N., OZTARHAN, A. 2002. Investigation on the tribology of Zr ion implanted
tool steel. Wear, Vol.252, p.540-545.

STRAFFELINI, G., AVI, G. 2002. Effect of three nitriding treatments on tribological
performance of 42CrAIMo7 steel in boundary lubrication. Wear, Vol.252, p.870-879.



124

PODGORNIK, B., HOGMARK, S. 2003. Wear resistance and anti-sticking properties
of dublex treated forming tool steel. Wear, Vol.254, p.1113-1121.

PURUSHOTHAM, K.P., WARD, L.P. 2004. wear behaviour of CrN coatings MEVV A
ion implanted with Zr. Wear, Vol.257, p.901-908.

PIERSON, O. HUGH 1996. Handbook Of Refractory Carbides And Nitrides. Noyes
Pulication, New Jersey.

SCHACHERL, R.E., GRAAT, P.C.J. 2004. The Nitriding Kinetics of Iron-Chromium
Alloys; The Role of Excess Nitrogen: Experiments and Modelling. Metallurgical and
Materials Transactions A, Vol. 35A, p.3387-3398.

GRESSMAN, T. 2007. Fe-C and Fe-N Compound Layers: Growth Kinetics and
Microstructure. Dissertation an der Universtaet Stuttgart Bericht Nr.206, Max-Planc-
Institute fiir Metallforschung.

SHARKEEYV, Y.P., GRITSENKO, B.P. 1999. Modification of Metallic Materials and
Hard Coatings Using Metal Ion Implantation. Vacuum, Vol.52, p.247-254.



125

EK-1 XRD YANSIMA DUZLEMLERI

Fe Demir — ferrit kiibik

20 I hkl
44,7124 100 110
65,0818 20 200
82,4158 30 211

FeC Demir-karbiir

20 I hkl
39,9819 35

42,6691 45

44,9649 100

Fe,C Demir-karbiir hegzagonal

20 I hkl
37,7176 25 100
41,519 25 002
43,2691 100 101

Fe,C Demir-karbiir ortorombik

20 I hkl
41,8411 30 020
42,7962 100 111
43,7973 46 210

FesC Demir-karbiir ortorombik

20 I hkl
42,9162 57 211
43,7801 67 102

45,0311 100 031
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Cr Krom kiibik
20 I hkl
44,4305 100 110
81,8036 30 211
115,4097 20 310

Cr;C;__ Krom-karbiir Ortorombik

20 I hkl
39,222 33 150
42,5821 46 112
44,2045 100 151

FesN  e-Demir-nitriirhegzagonal

20 I hkl
43,7281 100 111
57,5472 54 112
69,2832 52 300

CrN Krom-nitriir _ kiibik

20 I hkl
37,5705 80 111
43,775 100 200
63,5985 80 220

CroN _ B-Krom-nitriir

20 I hkl
40,2248 21 002
42,647 100 111
56,061 19 112

Mo,N _Molibden-nitriir _tetragonal

20 I hkl
37,7176 100 112
43,204 33 200

75,5865 27 312
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Bu calismada hicbir zaman yardim ve destegini esirgemeyen danigsman hocam Sayin
Prof. Dr. Ali BAYRAM’ a, tezin gelisimindeki katkilarindan dolayr Tez Izleme
Komitesinin degerli iiyeleri Saymn Prof. Dr. Agah UGUZ ve Saym Prof. Dr. Ash
HOCKENBERGER’ e, iyon implantasyonu konusunda SMMIB 05 Kongresinde
bilgilerini paylasan ve beni yonlendiren Sayin Prof. Dr. Ahmet OZTARHAN, Dr.
Ronghua WEI, Prof.Dr. Daryush ILA ve Dr. Andre ANDERS’e, Implantasyon
deneylerinin yapilmasi konusunda bana kapilarin1 acan ANSTO (Australian Nuclear
Science and Technology Organization) yetkililerine ve deneyleri gerceklestiren Dr.
Peter EVANS’a, SEM o6lciimlerinde destek veren Saym Ogretim Gorevlisi Dr. Sertan
Kemal AKAY’ a, maddi ve manevi destegini hi¢cbir zaman esirgemeyen aileme sonsuz

tesekkiir ederim.



